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RESUMO

A témpera é um dos métodos mais comuns de tratamento térmico e tem como objetivo
aumentar a resisténcia mecanica do material por meio da transformacdo da austenita em
martensita, a elevadas temperaturas, seguido de resfriamento rapido. A formacao da martensita
depende de diversos fatores, como por exemplo o tempo de manutencdo do material na
temperatura de austenitizacdo. No contexto apresentado e com objetivo de contribuir para o
melhor entendimento da evolugdo microestrutura e do comportamento mecanico em agos
inoxidaveis, com diferentes teores de carbono, o presente trabalho se propds a estudar o efeito
do tempo de austenitizacdo seguido do tratamento de témpera. Os materiais trabalhados foram
0 aco de baixo teor de carbono, UNS S41003 conhecido comercialmente como 410D e 0 ago
de médio teor de carbono, UNS S42000 conhecido como 420A. Foram estudadas duas
condic@es de tratamento térmico, na primeira os a¢os foram austenitizados a 1000 °C variando
0 tempo de austenitizacdo (5 min, 30, min, 60 min, 120 min e 240 min) e seguido de témpera
em agua, ja na segunda condicdo as amostras foram recozidas a 800 °C e em seguida
austenitizadas a 1000 °C variando o tempo de austenitiza¢ao (5 min, 30, min, 60 min, 120 min
e 240 min), por fim temperadas em agua. Simulacdes termodinamicas foram realizadas com o
software Matcalc com o objetivo de avaliar a estabilidade relativa de fases e precipitados em
condigdo de equilibrio. Foi observado que ambos os agos estariam austentizados a 1000 °C, e
os carbonetos dissolvidos, entretanto, fora do equilibrio foi identificado que a dissolucdo dos
carbonetos depende do tempo de austenitizacdo. Apesar do baixo teor de carbono, a
austentizacdo do aco 410D foi possivel devido a presenca de elementos austentizantes como
Ni, Mn, e o N, assim, ambos os acos estudados apresentaram estrutura martensitica apos o
processo de témpera em &gua. Sendo possivel perceber que com aumento do tempo de
austenitizacao as ripas de martensita aumentam devido ao aumento gradual do tamanho de gréo.
A distribuicdo do tamanho de grdo austenitico prévio se mostrou heterogénea para tempos
maiores, relacionada a dissolucdo dos carbonetos. Além de apresentar uma evolugdo
microestrutural parecida 0s acos também apresentaram o comportamento mecanico similar,
ocorrendo um amaciamento do material com aumento do tamanho de gréo, associado ao
movimento de discortancia mais livre com aumento do tempo de ausntenitizacdo. Por fim, os
dados amostrais obtidos de tamanho de gréo austenitico prévio e de dureza foram tratados com
nivel de confianca de 95%. Acredita-se que os resultados do presente estudo sdo dados de base
que poderdo contribuir para o melhor entendimento do pardmetro do tempo de austenitizacéo

nos tratamentos térmicos dos acos inoxidaveis.



Palavras-chaves: Tempo de austenitizacdo; Acos inoxidavéis; Tamanho de grdo austenitico
prévio; Dissolucao de carbonetos; Martensita.



ABSTRACT

Quenching is one of the most common methods of heat treatment and aims to increase
the mechanical strength of the material by transforming austenite into martensite at high
temperatures, followed by rapid cooling. The formation of martensite depends on various
factors, such as the time the material is held at the austenitization temperature. In the context
presented and with the aim of contributing to a better understanding of the microstructure
evolution and mechanical behavior of stainless steels with different carbon contents, this study
aimed to investigate the effect of austenitization time followed by quenching treatment. The
materials studied were low carbon steel, commercially known as UNS S41003 or 410D, and
medium carbon steel, commercially known as UNS S42000 or 420A. Two heat treatment
conditions were studied, in the first one, the steels were austenitized at 1000 °C with varying
austenitization time (5 min, 30 min, 60 min, 120 min, and 240 min) and then quenched in water,
while in the second condition, the samples were annealed at 800 °C and then austenitized at
1000 °C with varying austenitization time (5 min, 30 min, 60 min, 120 min, and 240 min), and
finally quenched in water. Thermodynamic simulations were performed using Matcalc software
to evaluate the relative stability of phases and precipitates under equilibrium conditions. It was
observed that both steels would be austenitized at 1000 °C, and the carbides dissolved, however,
it was identified that the carbide dissolution depends on the austenitization time when outside
of equilibrium. Despite the low carbon content, austenitization of the 410D steel was possible
due to the presence of austenitizing elements such as Ni, Mn, and N, thus, both steels showed
a martensitic structure after the water quenching process. It was possible to observe that with
an increase in austenitization time, the martensite lath increased due to the gradual increase in
grain size. The distribution of the prior austenitic grain size was found to be heterogeneous for
longer times, related to the dissolution of carbides. In addition to presenting a similar
microstructural evolution, both steels also exhibited similar mechanical behavior, with the
material softening as the grain size increased, associated with the freer dislocation movement
with increasing austenitization time. Finally, the obtained data on prior austenitic grain size and
hardness were treated with a 95% confidence level. It is believed that the results of this study
provide a foundation for a better understanding of the austenitization time parameter in the heat

treatment of stainless steels.



Keywords: Austenitizing time; Stainless steel; Prior-austenite grain sizes; Dissolution of
carbides; Martensite.
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1. INTRODUCAO

O uso de tratamentos térmicos bem projetados é uma das formas mais comuns de
controlar a microestrutura e as propriedades do aco (COLPAERT, 2008). A témpera é um
tratamento térmico convencional e tem como objetivo a formacéo de uma estrutura cristalina
tetragonal de corpo centrado, conhecida como martensita. Esta fase é formada quando altas
taxas de resfriamento séo aplicadas a um ago previamente austenitizado, promovendo uma
transformacéo sem difusdo (HANDBOOK, 1990; SILVA; MEI, 2010). Portanto, os fatores
envolvidos na formacdo da martensita sofrem forte influéncia da austenitizacdo da liga
(COLPAERT, 2008).

Por exemplo, a temperatura em que a martensita se inicia (Ms) estd associada ao
tamanho de grdo da austenita prévio (TGAP) (YANG; BHADESHIA, 2009; CELADA-
CASERA; SIETSMA; SANTOFIMIA, 2019; GAO et al., 2014; GUIMARAES; RI0S, 2010).
Yang e Bhadeshia (2009) confirmaram, por meio da modelagem de particionamento
geométrico, que a temperatura Ms aumenta enquanto o grdo austenitico cresce e a taxa de
transformacédo é acelerada em tamanho de grdos menores. Por outro lado, os carbonetos de
cromo também desempenham um papel importante na temperatura Ms, quando ndo ha tempo
suficiente para precipitacdo de carbonetos durante a taxa de resfriamento, o grdo austenitico

fica rico em atomos de soluto causando a diminuicéo da temperatura Ms (GAO et al., 2014).

De acordo com a literatura técnica, outro fator que influéncia a transformacdo da
austenita na martensita € o teor de carbono na sua composi¢do quimica. Quanto mais carbono
0 aco contém maior a distorcdo associada a formacdo da martensita (COLPAERT, 2008).
Assim, o teor de carbono influencia fortemente a morfologia da martensita e seus efeitos nas
propriedades mecénicas. Segundo Colpaert (2008), acos com até 0,6% de carbono apresentam
martensita em pacotes do tipo ripas, ja entre 0,6 e 1,0% de carbono, ocorre uma mistura de
placas e ripas. Encontrada em a¢cos mais usuais para constru¢do mecanica, a martensita em ripa
é caracterizada por regides alongadas com orientagdes cristalogréficas semelhantes alinhadas
paralelamente umas as outras. Pesquisas recentes mostraram que o teor de carbono tem um
efeito significativo na largura das ripas, a martensita de agos com baixo teor de carbono (0,2%
em massa de carbono) sdo mais finas do que a martensita de acos com ultrabaixo teor de carbono
(0,0049C% em massa de carbono) (MORITO et al., 2022; MORITO et al, 2017).



Segundo Bajzelj e Burja (2022) o tempo de austenitizagdo tem um efeito na difusdo dos
elementos quimicos e no grau de homogeneizagdo do gréo austenitico. Os autores investigaram
0 impacto do tempo e da temperatura de austenitizacdo na transformacdo martensitica, para
temperatura e tempo mais baixos encontraram transformacdo da austenita incompleta,
heterogeneidades microestruturais e carbonetos ndo dissolvidos. Outro estudo mostrou que para
0 aco inoxidavel ferritico, UNS 41003, a medida que o tempo de austenitizacdo e a temperatura
intercritica aumentam, a quantidade de fracdo de volume de martensita aumenta e o Ms aumenta
(FARIA et al., 2020).

De acordo com revisdo literéria realizada, varios trabalhos publicados nas ultimas
décadas tiveram como objetivo estabelecer os mecanismos e eventos fisicos que envolvem a
transformacdo da austenita em martensita. Entretanto, ainda existes lacunas a serem
preenchidas, em especial no aprofundamento do efeito do tempo de austenitizacdo na

microestrutura e propriedades mecénicas dos acos inoxidaveis.

Pensando neste contexto e com o objetivo de contribuir para o0 melhor entendimento da
cinética de transformacdo da austenita em martensitica, o presente trabalho visou estudar o
efeito do tempo de austenitizacdo em acos inoxidaveis, com teores de carbono distintos. As
ligas sdo o0 aco inoxidavel de baixo teor de carbono, 410D (UNS S41003), e o0 aco inoxidavel
de médio teor de carbono, 420A (UNS S42000). O material no seu estado de fornecimento (EF)

foi laminado a quente seguido de recozimento.

Foram realizadas duas condicBes de tratamento térmico no material. Na primeira 0s
acos foram austenitizados variando o tempo de austenitizacdo, em seguida temperados em agua.
J& na segunda condicdo ocorreu um recozimento intercritico, resfriando o material no forno, e
em seguida as amostras foram austenitizadas variando o tempo de austenitizacdo e resfriadas
em agua. O recozimento prévio a témpera, na segunda condicdo, teve como intuito de investigar
o efeito da precipitacdo de carboneto (MOURA et al., 2022; HIDALGO et al., 2020;
HANDBOOK, 1990).

1.1 Justificativa

A justificativa para o presente trabalho € contribuir para o0 melhor entendimento do
efeito do tempo de austenitizacdo na cinética de transformacao da austenita em martensita em

acos inoxidaveis de baixo e médio teor de carbono, propondo estudar como a microestrutura e



as propriedades mecénicas sdo afetadas. Os resultados apresentados neste estudo visam gerar
base de dados que poderdo contribuir para o melhor entendimento dos processos de tratamento

térmico e o comportamento dos acos.

2.0BJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar o efeito do tempo de austenitizacdo na microestrutura e propriedades mecanicas

de acos inoxidaveis com baixo e médio teor de carbono.

2.2 Objetivos especificos

1. Caracterizacdo quimica e microestrutural dos acos no estado de fornecimento

2. Caracterizacdo microestrutural dos acos apos témpera

3. Avaliagdo da influéncia do tempo de austenitizagdo no tamanho de gréo
austenitico

4. Avaliacdo da influéncia do tempo de austenitizacdo na dissolucdo de
precipitados

5. Avaliagéo da influéncia do tempo de austenitiza¢do na dureza

6. Avaliagéo da influéncia do tempo de austenitiza¢do no limite de escoamento
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3.REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis sdo ligas ferrosas, Fe-Cr-C ou Fe-Cr, que possuem como principais
caracteristicas a resisténcia a corrosdo em meio aquoso e a altas temperaturas. Outras
caracteristicas, como elevada resisténcia mecanica, facilidade de conformacédo e material inerte,
sdo as vantagens que levam ao vasto uso do aco inoxidavel na industria quimica e alimenticia,
na conformacdo de instrumentos cirargicos e odontoldgicos, dentre outras aplicacdes
(MODENESI, 2001).

Segundo a microestrutura, as quatro principais classes dos acos inoxidaveis sdo:
ferritica, austenitica, martensitica e duplex, e se diferem entre si pelas suas estruturas cristalinas.
Os chamados agos inoxidaveis ferriticos possuem a fase ferrita o e tem uma estrutura cristalina
cubica de corpo centrado (CCC). Para os acos austeniticos, com o campo de fase y a temperatura
ambiente, a estrutura cristalina apresentada € a cubica de face centrada (CFC). Os agos
inoxidaveis martensiticos temperados, tem estrutura cristalina tetragonal de corpo centrado
(TCC) devido a formacdo martensita que ocorre com tratamento térmico de témpera
(SHACKELFORD, 2008). As estruturas cristalinas CCC, CFC e TCC podem ser observadas
na Fig. 1.

Figura 1: Representagéo das estruturas cristalinas: (a) Austenita (CFC), (b) Ferrita
(CCQ), (c) Martensita (TCC)

~d
(a) (b) (c)

Fonte: Totten et al. (2002)
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3.1.1 Efeito dos elementos de liga no ago inoxidavel

Além da sua composicdo basica de Fe, Cr e C, outros elementos sdo adicionados aos
acos inoxidaveis, visando interferir nas propriedades mecénicas e microestrutura do material
(FARAH, 2002). Em relacdo a microestrutura, os elementos de liga que sdo adicionados
influenciam as alteracGes nas fases ou constituintes em equilibrio. Os elementos que estabilizam
a austenita, por exemplo, tendem a diminuir a temperatura de transformacao da fase austenita
y para fase ferrita « e aumentar a temperatura da austenita y para a fase ferrita 3. O niquel,
manganés e nitrogénio sdo elementos que, quando adicionados em alta concentracdo, tém tal
papel de estabilizador da austenita (COSTA E SILVA, 1988). Por outro lado, o cromo,
molibdénio e nidbio, tem o papel de estabilizar a ferrita, que diminuem a faixa onde a austenita
existe (BONIARDI; CASAROLI. 2014)

Quando Niquel é adicionado a uma liga de ferro com baixo teor carbono e 18% em peso
de Cr, o campo da fase y ¢ expandido até cerca de 8% em peso de Ni, e a fase y persiste até na
temperatura ambiente, levando a criagdo da familia dos acos austeniticos 18Cr-8Ni % em peso.
Uma quantidade minima de niquel é requerida para reter y a temperatura ambiente. Manganés
também expande o campo da austenita e pode, portanto, ser usado no lugar de niquel.
Entretanto, uma concentracdo maior é necessaria pois este ndo é um estabilizador de austenita
tdo forte quanto o niquel. Outro elemento de liga que é um forte formador de austenita, assim
como o carbono, é o nitrogénio. Em forma de solutos intersticiais em austenita, tanto o carbono
guanto o nitrogénio sdo as solucbes sdlidas mais eficazes fortalecedoras disponiveis
(BHADESHIA; HONEYCOMBRE, 2006).

Além da estabilizacdo de austenita e ferrita, os elementos de liga tem outras influéncias
nos agos. O cromo, por exemplo, além de estabilizar a fase a e conferir resisténcia a corrosao,
forma precipitados nos acos inoxidaveis que atuam no endurecimento por precipitacdo (YAN
et al., 2013). Entretanto, seu teor deve ser limitado para que nao ocorra formacao de ferrita o,

levando a perda da resisténcia mecanica (SOUZA et al., 2010).

Os elementos de liga presentes nos agos inoxidaveis utilizados neste estudo, estdo

listados na Tab. 1 assim como suas possiveis consequéncias nas ligas.

Tabela 1: Elementos de liga presentes nos acos 410D e 420A e seus efeitos nos agos

inoxidaveis
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ELEMENTO

EFEITO

Carbono (C)

Elemento austenitizante

Tém efeito acentuado sobre a
temperabilidade dos acos

Aumenta a resisténcia mecénica e
dureza

Efeito negativo na tenacidade a baixa

temperatura e resisténcia a corrosdo

Silicio (Si)

Elemento ferritizante

Diminui a formacdo de carepa do
material

Melhora resisténcia a carburizacdo a

alta temperatura

Fasforo (P) e Enxofre (S)

Melhora a usinabilidade

Maior sensibilidade a fissuracao

Cromo (Cr) Melhora a resisténcia a corrosao
Formador de ferrita e carboneto
Niquel (Ni) Elemento austenitizante

Tém efeito acentuado, sobre a
temperabilidade dos acos
Pode estabilizar a austenita a

temperatura ambiente

Manganés (Mn)

Elemento austenitizante
Aumento da resisténcia a fissura da
solda me estruturas totalmente

austeniticas

Nitrogénio

Elemento austenitizante
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e Aumento a resisténcia mecanica

Fonte: Modenesi (2001) e Schackelford (2008)

3.1.2 Caracteristicas do aco inoxidavel 410D

O aco 410D é classificado, de acordo com sua composi¢do quimica, como UNS
S41003/EN 1.4003 e pode ser utilizado em diversos segmentos da industria, inclusive em
substituicdo ao ago carbono, galvanizado ou aluminizado (APERAM, “s.d”). Nos estudos de
Faria et al. (2020) sobre o0 aco 410D laminado a quente, recristalizado e laminado a frio, este
apresentou limite de escoamento de (405 £ 25) MPa, limite de resisténcia a tracdo de (595 +
43) Mpa e dureza de 207 HV.

Apesar do baixo teor de carbono, 0 aco 410D pode ser endurecido por tratamento
térmico devido a presenca de elementos de liga estabilizadores de austenita (BETTANINI et
al., 2019; FARIA et al., 2020; MOURA et al., 2022; SPEICH; DEMAREST; MILLER, 1981,
SPEICH, 1981). Na Fig. 2 abaixo é possivel identificar uma estrutura martensita no aco

austenitizado a 1000 °C e resfriado rapidamente em agua (FARIA et al. 2020).

Figura 2: Imagem de microscopia eletronica de varredura de uma amostra do ago

410D temperada em agua. M: Martensita.
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Fonte: Faria et al. (2020)

O aco inoxidavel 410D apresenta uma estrutura composta pelas fases ferrita e
martensita quando temperado ap6s austenitizacdo intercritica. Faria et al. (2020) submeteram
as amostras em diversas condigdes, variando o tempo e a temperatura de austenitizacdo. Na Fig.
3, a0 temperar 0 ago a uma temperatura intercritica, 825 °C, por 15 min, foi encontrado uma

microestrutura bifasica, ferrita/martensita.

Figura 3: Aco 410D ap6s temperado e apresentando fases martensitica (M) e ferritica

(F)
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Fonte: Faria et al. (2020)

Os resultados do trabalho de Faria et al. (2020) indicaram que com aumento do tempo
e temperatura intercritica a fracdo de volume de martensita aumentou apos témpera. Segundo

0s autores, o crescimento de martensita se deu pelo aumento de austenita formada.

3.1.3Caracteristicas do aco inoxidavel 420A

O aco inoxidavel 420A, também conhecido como UNS S42000/SUS420J1, é da familia
dos agos martensiticos e a principal caracteristica é a capacidade de ser endurecido por
tratamento térmico. Quando endurecidos atingem altos niveis de resisténcia mecanica
permitindo que sejam utilizados em instrumentos de corte como pecas cirargicas, laminas para
facas e para equipamentos industriais (MARCUCI et at. 2013; APERAM, “s.d”).

Nos estudos de Alcandara et al. (2021) utilizando o aco AISI 420 com 0,19% de teor de
carbono e 12,1% de teor de cromo, as amostras foram submetidas a 1050 °C por 5 min e
resfriadas ao ar, que resultou em uma dureza de cerca de 474 HV. Neste mesmo estudo, 0s
resultados indicaram que os carbonetos M23Cs (M=Fe.Cr) ap0s a tratamento ndo foram
completamento dissolvidos, como mostra a Fig. 4, os carbonetos presentes na matriz

martensitica.
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Figura 4: Imagem microscoépica da liga 420A temperada a ar com ataque vilella
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Fonte: Alcantara et al. (2021) (Adaptado)

Embora a dureza do aco martensitico esteja ligada a porcentagem de carbono, a
temperabilidade também esta ligada aos outros elementos de liga, como niquel. Assim, ao
aumentar o porcentual de carbono, apesar de elevar a resisténcia da martensita, favorece a
ligacdo do carbono com cromo formando carboneto de cromo, o que pode levar a danos por
fragilidade de impacto e baixa resisténcia a corrosdo. Entdo, para combinar a resisténcia a
corrosdo com elevada resisténcia mecanica e ductilidade é necessario diminuir o percentual de
carbono, o que pode ser uma perda na transformacédo da austenita em martensita. A fim de
compensar a redugdo de carbono, é necessario adicionar elementos de liga, como o Niquel (Ni).
Este elemento tem a capacidade de estabilizar a transformacéo austenita-martensita, ja que

limita a formacao de ferrita delta (8) durante temperaturas elevadas (DALMAU et al. 2018).

3.2 Tratamento térmico

O uso de tratamento térmico em ligas metalicas é uma pratica comum utilizada para
alteracdo das caracteristicas do material. Na maior parte dos casos, os tratamentos térmicos
consistem em aquecimento e resfriamento, sendo mais comum: recozimento, normalizag&o,
témpera e revenimento (CALLISTER, 2002).

A primeira etapa do tratamento térmico convencional envolve a passagem do aco a

temperatura ambiente, geralmente formado por uma matriz de ferrita o com estrutura cristalina
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de corpo centrado, para 0 campo monofasico austenitico. As temperaturas de transformacéo de
fase entre ferrita, austenita e cementita sdo chamadas de “temperaturas criticas” (COLPAERT,
2008).

Os tratamentos térmicos convencionais, em geral, ficam na regido intercriticas, sendo
A1 temperatura critica inicial em equilibrio, abaixo desta ndo existe austenita e Ae3z temperatura
final em equilibrio, acima deste todo material é austenita. (COLPAERT, 2008). A
microestrutura do material esta diretamente relacionada a fase presente, portanto, para guiar 0s
tratamentos térmicos é importante observar o diagrama de fases da liga (diagrama de
equilibrio), Fig. 5. Este funciona como um mapa que relaciona a composi¢do quimica,
temperatura e quantidade das fases em equilibrio, mostrando quais estdo mais estaveis a
depender da composicdo quimica, pressao e temperatura. A area nos diagramas, assim como as
posicBes, formatos das linhas, e interseccdes presentes, sdo controladas por principios
termodinamicos e as propriedades termodinamica dos constituintes presentes (RHINES, 1956
Apude HANDBOOK, 1992).

Figura 5: Microestrutura representativa para um diagrama de fases eutetdide

Temperatura
Solido policristalino
( Veuterside) N
J 2w
Microestrutura cutctica
————————— nédulos microgranulados de
72 na matriz de
[~
2
Microestrutura eutetéide —
camadas finas ¢ alternadas
de a)¢ ﬂg

Composi¢ao

Fonte: Shackelford (2008)

A obtencdo da estrutura martensitica do aco estd subordinada ao campo austenitico
limitado pela composi¢do quimica do material (CENTENO, 2018).
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3.3 Formacao da austenita

Embora 0 acesso a austenita seja mais dificil por ser feita a elevadas temperaturas, as
caracteristicas da sua microestrutura tém papel determinante no resultado da maioria dos
tratamentos térmicos. Portanto, conhecer o mecanismo de formacdo da austenita é de grande
importancia. A formacdo da austenita € um processo que ocorre durante o aquecimento e
manutencdo do agco no patamar de campo austenitico. Nos tratamentos térmicos, a austenita é

formada pela nucleacéo e crescimento a partir da microestrutura do aco (COLPAERT, 2008).

No caso do ago carbono hipoeutectdide, a temperatura ambiente e pressao normal, ap6s
o resfriamento lento a microestrutura consiste predominantemente de perlita e ferrita. Quando
0 aco € aquecido a uma temperatura acima da Ae1 a austenita comeca se formar primeiramente
no contorno de grdo da perlita e depois na ferrita. Na ferrita, os pontos triplos sdo pontos de
nucleacdo preferencias. Apos atingir a temperatura final de austenitizacdo Aez a transformacao
da austenita € finalizada (SAVRAN et al.,2007; SAVRAN; OFFERMAN; SIETSMA, 2010).

A escolha dos parametros da austenitizacdo, taxa de aquecimento, temperatura e tempo
de austenitizacdo, sdo importantes ndo somente para garantir completa austenitizacdo do aco,

mas também na homogeneizacao da composic¢ao quimica da austenita e do tamanho de gréo.

3.3.1Efeito da taxa de aquecimento

A influéncia da taxa de aquecimento na austenitizacdo no que tange a distribuicdo do
tamanho de gréo foi apontado em alguns estudos envolvendo os agos carbonos e acos de baixa
liga (GUTIERREZ et al., 2013; DANON et al., 2003). Gutiérrez et al. (2013) identificaram a
estrutura dos graos austeniticos de um aco martensitico com teor de 9% em peso de Cr como
homogéneo ou heterogéneo. A estrutura homogénea foi caracterizada por uma distribuicéo
suave de tamanho de gréos equiaxiais normalmente crescidos. Ja a estrutura heterogénea
consistia em um crescimento exagerado de alguns grdos austeniticos envolvidos em uma matriz
media ou pequena. Além disso, 0s autores notaram que para taxa de aquecimento de 1 °C/s
apenas grdos homogéneos foram observados, enquanto para taxa de aquecimento maiores de
50 °C/s graos heterogéneos foram observados. Uma possivel explicagdo deste fendmeno seria

a precipitacdo de particulas de segunda fase.
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A taxa de aquecimento também pode influenciar a austenitizacao do a¢o, como indicado
no trabalho de Mohanty, Girina, Fonstein (2011). Os autores variaram a taxa de aquecimento
em 10 °C/s ¢ 50 °C/s, para um ago bifasico de baixo carbono. Foi observado que o aumento da
taxa de aquecimento retarda a formacao da austenita, isso se da ao fato de que a taxa de difusédo
do carbono é menor, reduzindo o nimero de graos de ferrita recristalizados. Com isso, com a
taxa de aquecimento mais elevada a quantidade de nucleo de austenita formado no contorno de
grdo da ferrita € menor que com a taxa de aguecimento mais baixa. Ademais, a taxa de
aquecimento menor resultou em maior resisténcia a tracdo para o material estudado, o que esta

associado ao aumento do volume de austenita.

3.3.2Efeito da temperatura de austenitizacao

A temperatura na qual o material se encontra dentro da fase y € chamada de temperatura
de austenitizacdo. Recentes estudos indicam que a temperatura de austenitizacdo afeta a cinética
de formacdo da austenita devido as mudancas produzidas pela composicdo quimica
(precipitacdo/dissolucdo de fases) e o tamanho de grdo (MOURA et al 2022, BETTANINI et
al, 2019).

Existem estudos que afirmam que com uma varia¢do de em torno de 40 °C o tamanho
de grao pode ser reduzido de cerca de 100 um a alguns micrometros em agos de baixo teor de
carbono (YANG; BHADESHIA, 2009; HANAMURA et al., 2013). No estudo de Souza,
Moreira, Faria (2020), um aco de 0,1 % em peso de carbono, foi aquecido, de forma continua,
até 920°C, 1000°C, 1150°C e 1300°C, por 180 segundos, 0s autores encontraram um aumento
gradual do TGAP. Contudo, a distribuicdo do tamanho do gréo foi relativamente heterogénea,

sendo identificada pelo alto desvio padrdo da amostragem.

Segundo a Fig. 6, é evidente que quanto maior a temperatura de austenitizacao, maior
0 gréo austenitico obtido para um aco desoxidado com silicio (COLPAERT, 2008).

Figura 6: Exemplo do efeito da temperatura de austenitiza¢do sobre o tamanho de gréo

austenitico
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A temperatura também afeta a dissolucdo dos precipitados. Bettanini et al. (2019)
mediram a porcentagem do carboneto de cromo do tipo M23Ce no ago inoxidavel AISI 410 ao
aquecer o material até 1000 °C, com diferentes taxas de aquecimento. Os autores obtiveram
resultados que indicam que a porcentagem de carboneto caiu drasticamente com aumento da
temperatura, independente da taxa de aquecimento. O resultado da dissolucdo do carboneto

levou ao aumento de cromo em soluto, retardando a austenitizagéo da ferrita.

3.3.3Efeito do tempo austenitizacao

O tempo de austenitizacdo € o tempo que o material € mantido em uma determinada
temperatura de austenitizagdo, tendo um efeito significativo na microestrutura e nas
propriedades do aco. Os estudos encontrados na literatura acerca do tempo de austenitizagao
ressaltam principalmente seu efeito no tamanho de grdo austenitico e na dissolugdo dos
precipitados (XU et al., 2012; ZHAO et al., 2022; RAJI; OLUWATE, 2012; VERDIERE et al.,
2020; YANG et al., 2022)
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A dissolucédo dos carbonetos € um processo difusional relativamente lento. Durante o
aquecimento acima da temperatura Aes, inicialmente toda a ferrita e parte dos carbonetos séo
transformados em austenita. Entdo depois, o restante dos carbonetos se dissolve, a dissolugédo
de carbonetos em austenita requer particdo de carbono e outros elementos de liga durante a
austenitizacdo. Elementos de liga como Cr ou Mn levam a uma duracdo mais longa do periodo
de incubacdo da nucleacdo da austenita, além de uma menor taxa de nucleagdo em comparagéo
com as ligas Fe-C, o que pode ser explicado pelo elemento de liga afetando tanto a estabilidade
do carboneto quanto os fluxos de difusdo (VERDIERE et al. 2020; JUDD, PAXTON, 1968).

O tempo de austenitizagdo tem forte efeito no tamanho de grdo. Em um tratamento
isotérmico, a relacdo aproximada do tempo de austenitizacdo e tamanho de grdo pode ser

descrita abaixo:

Sendo D o tamanho de gréo, t € o tempo de austenitizacdo e K; uma constante que
depende da temperatura e do aco trabalho (COLPAERT, 2008).

Zhao et al. (2022) investigaram o efeito do tempo de austentizacdo no tamanho de gréo
em um aco de baixa liga. Quando o tempo de austenitizacdo é igual a zero, o grao austenitico é
fino e uniforme, porém com aumento do tempo o tamanho do grao austenitico aumenta. Alguns
grdos de austenita sdo engolidos devido a migracdo do contorno de grdo, que geralmente é
considerada o mecanismo de crescimento de grdo (HOLM; FOLIES, 2010). Com aumento do
tempo de austenitizacdo, e consequentemente aumento do gréo austenitico prévio, a resisténcia
do aco diminui (RAJI; OLUWOLE, 2012).

3.3.4Efeito do tamanho de gréo austenitico nas propriedades
mecanicas

Compreender e controlar o crescimento de grdos é importante para quase todos 0s
materiais de engenharia. Um tamanho de grdo fino e estavel é desejavel para a maioria dos
materiais que dependem de resisténcia, tenacidade ou conformabilidade, incluindo a maioria
dos materiais nanocristalinos. No entanto, o tamanho de grdo grande é preferivel em alguns
sistemas importantes, como pas de turbina de superliga e fotovoltaicos de silicio (HOLM;
FOLIES, 2010).
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O refino do tamanho de gréo é considerado um método eficiente para 0 aumento a
resisténcia mecénica e tenacidade. 1sso pode ser explicado pelo fato de os contornos agirem
como fronteiras intransponiveis para as discordancias, fazendo com as discordancias causem
tensdo nos gréos adjacentes. Em graos maiores ou mais grosseiros a energia interfacial € menor
que em graos mais finos, pois existe menos area de contorno total. Impedir esse movimento de
deslocamento impedird o inicio da plasticidade e, portanto, aumentard a resisténcia ao
escoamento do material (CALLISTER, 2002).

A equacdo de Hall —Petch, (eg. 3.2) formula a relacéo entre o limite de escoamento (o)
e 0 tamanho de gréo (D) (CALLISTER, 2002).

(3.2)

O-=0-0+k2._

VD

Onde oo € uma constante do material na tenséo inicial para movimento de deslocamento

e ko é o coeficiente de refor¢o (uma constante especifica para cada material).

3.4 Precipitados de segunda fase

A presenca de microestruturas de segunda fase, como por exemplo precipitados de
carbonetos, podem afetar a nucleacdo e crescimento do grdo austenitico. A presenca de
carboneto néo dissolvido pode suprimir o crescimento do gréo de austenita (PAEFTHYMIOU,;
BOUZOUNI; PETROV, 2018).

A obtencdo de uma estrutura homogénea da austenita, com grdos austeniticos pequenos
no tratamento térmico, é muitas vezes almejada. A dispersdo fina de particulas de segunda fase
pode ser usada com objetivo de controle do tamanho do grdo uma vez que a relacdo das
particulas de segunda fase e do contorno de grdo geram uma interacéo suficiente para balancear
a forca motriz responsével pelo crescimento de grdo, Fig.7 (PORTER; EASTERLING,;
SHERIF, 2009; COLPAERT, 2008).

Figura 7: Efeito das particulas de segunda fase interagindo com o contorno de gréo
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Fonte: Porter; Easterling; Sherif (2009)

Entretanto, com a dissolucéo destes precipitados ocorre a transi¢do dos graos pequenos
e homogéneos para graos grosseiros, Fig. 8. O processo de dissolucdo depende do tempo de

austenitizacdo e da homogeneidade da dispersao das particulas.

Figura 8: Representacdo esquematica, do processo de austenitizacdo, de um aco

hipoeutectodide contendo particulas de segunda fase.
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O carbono, elemento intersticial, pode ficar na forma de precipitado de carboneto em
temperaturas baixas. Para temperaturas superiores a 1000 °C os carbonetos se dissolvem, porém
quando resfriados estes podem voltar a se formar (PAREDES, 2020; HONEYCOMBE;
BHADESHIA, 2006). Darwish e Elliott (2013) estudaram o efeito da dissolucéo dos carbonetos

no teor de carbono do grdo austenitico com aumento da temperatura, concluindo que o tempo
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de austenitizacdo afeta a saturacdo de carbono na austenita, porém sendo predominante no
estagio inicial da austenitizagdo. A cinética para a formacdo da austenita nas ligas de Fe-C
dependem tanto da difusdo intersticial do carbono como de outros elementos de liga, por
exemplo Cr, que podem diminuir a taxa de transformacdo da austenita (PAEFTHYMIOU;
BOUZOUNI; PETROV, 2018 e BETTANINI et al., 2019).

3.4.1Endurecimento por precipitacéo de particulas de segunda
fase

Outra influéncia dos precipitados de segunda fase € no processo de endurecimento por
precipitacdo. Os precipitados formados durante a decomposi¢do da austenita sdo chamados de
carbonetos de segunda fase, sendo mais estaveis e finos. A rede de carbonetos pode servir de
obstaculo ao movimento de discordancia e evitar o deslizamento dos contornos de gréo,
endurecendo o metal (SCHACKELFORD, 2008 E ASKELAND; PHULE, 2008).

Os acos inoxidaveis sdo susceptiveis a precipitados de carboneto de cromo, como o
carboneto do tipo M23Cs (M=Cr), e estes quando finos e dispersos nos contornos de graos
podem levar ao endurecimento por precipitagdo. Além disso, a dissolucdo do carboneto de
cromo tem uma grande importancia na formacdo da austenita, uma vez que a elevadas
temperaturas a dissolucdo deste carboneto pode retardar a austenitizacdo da ferrita
(BONIARDI; CASAROLLI, 2014; BETTANINI et al., 2019; ARMAKI et al., 2010).

O conhecimento sobre o carboneto Cr23Cs € fundamental para determinar corretamente
0 tratamento térmico e otimizar as propriedades mecanicas dos acos inoxidaveis. Além do
carboneto atuar como endurecimento por precipitacao, este possui elevada dureza. No estudo
de Lenda et al. (2022), através de nanoidentacao do aco Fe-19Cr-8Ni, foi possivel observar uma
dureza de 8 GPa para o carboneto em diferentes condic¢des de tratamento por envelhecimento.

3.4.2 Carboneto de cromo do tipo M23Cs

Os precipitados de M23Cs desempenham um papel mais importante do que 0s

precipitados MX no controle do crescimento dos subgréos, principalmente porque as particulas
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M23Cs ttm um tamanho semelhante & espessura dos limites do subgrdo durante o
envelhecimento estético de longo prazo ou fluéncia (ARMAKI, 2011).

O crescimento e alargamento do M23Cs estéo diretamente relacionados a difusividade
dos elementos de liga e a autodifuséo do ferro, que dependem muito da temperatura. O aumento
do tamanho de particula e uma redug¢do no nimero de particulas, ambos os quais tém um efeito

negativo no desempenho mecanico. (HU et al., 2006)

Um dos principais elementos formadores do carboneto do tipo M23Cs € 0 cromo, sendo
Cr23Ce Uma nanoparticula, que com aumento da temperatura e tempo, o tamanho médio cresce
e se desloca para o contorno de grdo ou para o contorno da ripa de martensita (GODEC,;
BALANTIC, 2016).

Segundo Tamura et al. (2006) pode-se assumir que o tamanho do precipitado é igual ao

tamanho do cristalito, sendo a equacéo de Scherrer, Eq. 3.3 uma das mais utilizadas

ok (3.3)
¢ Bcosb

Sendo,

Dc = tamanho do cristalito (nm),

K = constante de Scherrer igual a 0.9,

3 = comprimento de onda do difrator de raio X (0,15406 para tubo de cobre)
B = FWHM em radianos (largura total a meia altura do pico de difragéo)

0 = posicdo do pico em radianos

A equacdo de Scherrer € uma ferramenta vastamente utilizada para detectar o tamanho
de cristalito em amostras policristalinas. Contudo, a aplicacdo para cristalitos de tamanho
grandes ndo ¢ garantida a confiabilidade, pois sua teoria é baseada na cinematica de difracdo de
raio X (MUNIZ et al., 2016).

3.5 Transformacao da martensita

A medida que a austenita é resfriada a mobilidade atémica fica cada vez mais restrita,
assim quando ndo h& mais condi¢cdes para reorganizacdo dos atomos atraves do processo de

difusdo e movimentos significativos dos atomos nas interfaces, a liga se organiza em estruturas
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de menor energia do que a austenita. Estas estruturas de menor energia estdo associadas a
mudancga da estrutura cristalina da austenita, e ndo a mudanga da sua composi¢do quimica. O
principal exemplo de fase formada por esta transformacéo da austenita é a martensita, que tem

uma estrutura cristalina tetragonal de corpo centrado (COLPAERT, 2008).

Como o processo de transformacdo da martensita é adifusional, portanto, esta possui a
mesma concentracdo de carbono presente na austenita. Os d&tomos de carbono nao difundem e
a transformac&o ocorre por cisalhamento ou 0 movimento cooperativo de um grande niumero
de atomos. A Fig. 9 mostra esquematicamente a formacao de um martensitico cristal (COHEN,
1962, apud HANDBOOK, 1990; KRAUSS, 1989, apud HANDBOOK, 1990).

Figura 9: Representagdo esquematica da formacéo da martensita cristal
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Segundo Zhao e Notis (1995), as transformacgdes martensiticas podem ocorrer de duas
formas: atérmica ou isotérmica. Na primeira, a quantidade de austenita transformada depende
da temperatura e a reacdo prossegue como resultado da mudanca desta temperatura, €
independente do tempo. Na segunda forma, a martensita cresce isotermicamente, isto €, a
transformacdo prossegue com o tempo. Embora haja evidéncias de formacdo isotérmica da
martensita em acos ndo comerciais, na maioria dos agos ocorre a formacdo da martensita

atérmica.
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Considerando as transformagdes atérmicas da martensita, existe uma temperatura na
qual a energia livre da fase austenita é igual a energia livre da fase martensita, ou seja, To. NO
entanto, a transformacdo ndo tem inicio na To e sim numa temperatura mais baixa, Ms,
temperatura de inicio de formagdo da martensita. Estudos indicam que a temperatura Ms
martensita diminui significantemente com o aumento da concentragdo de carbono nos agos, a
maioria dos elementos de liga reduzem a Ms, exceto o cobalto. A razéo pelo qual o carbono
solido reduz a temperatura de inicio de formacdo da martensita € sua influéncia na resisténcia
ao cisalhamento da austenita, uma grande forga motriz é requerida para iniciar o cisalhamento
para a formagdo da martensita em ligas com alta concentragéo de carbono (KRAUSS, 1989,
apud HANDBOOK, 1990).

A reducdo do tamanho de grdo austenitico também abaixa significantemente a
temperatura Ms (YANG; BHADESHIA, 2009; CELADA-CASERO; SIETSMA;
SANTOFIMIA, 2019; GAO et al., 2014; GUIMARAES; RIOS, 2010). Um argumento é que o
refinamento do tamanho de grdo da austenita leva ao reforco Hall-Petch da austenita,
dificultando assim a formacdo da martensita devido a maior resisténcia ao movimento das

discordancias envolvidas no processo de nucleacdo (GHOSH; OLSON, 1994).

Existem duas morfologias da martensita, em ripas e em placas, para agos de baixo e
médio teor de carbono a forma de martensita em ripa € predominante. As ripas da martensita
sdo caracterizadas por se disporem em um arranjo paralelo, estruturando-se em blocos e
pacotes, que subdividem a austenita prévia, Fig. 10. O pacote é reconhecido como um grupo de
blocos com direcdes alongadas semelhantes (KRAUSS, 1979, apud HANDBOOK, 1990;
MORITO et al., 2022).

Figura 10: Arranjo das ripas da martensita
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¥ —Ripas de martensita

Contormo do grdo austenitico

Fonte: Tamura et al. (1987)

Segundo Back e Surreddi (2019) quanto menor o tamanho de grdo menor mais fina as
ripas de martensita, iSSo acontece, pois, as ripas colidem e param de crescer mais cedo em gréos
menores. Além disso, o teor de carbono também influéncia a espessura das ripas de martensita,
a microestrutura se torna mais fina e mais complexa quanto maior o teor de carbono (MORITO
et al., 2022). Portanto, a martensita também pode ser afetada pela dissolu¢éo dos carbonetos,
uma vez que o carbono representa a maior contribuicdo para a resisténcia da martensita
(VERDIERE et al., 2020).

3.6 Recozimento

O processo de recozimento acima zona critica (recozimento pleno) ou dentro da zona
critica (recozimento intercritico), seguido de um resfriamento lento (dentro do forno, por
exemplo) pode ser usado para restituir as propriedades do material alteradas por um tratamento
mecénico ou térmico anterior. Ainda o recozimento pode ser usado para homogeneizar
estruturas brutas de fusdo (COLPAERT, 2008).

O recozimento geralmente é utilizado para controle da fase perlita e homogeneizacéo
do material, visto gque a taxa de resfriamento é lenta e homogénea. Estudos indicam que uma
alta densidade de textura de fibra y formada no final chapas recozidas ¢ benéfica para reduzir o

enrugamento das chapas (HUH; ENGLER, 2001; LEE; SHIN; NAM, 2005) .
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Estudos recentes tém observado o efeito do recozimento sobre a precipitagéo de fases.
Zeilinski, Wersta, Sroka (2022) ao manterem o a¢o 304H por longos periodos a 650 °C e 750
°C observaram que 0 processo leva a precipitacao diversas fases como M23Cs, MX carbonetos,
fases 6 ,Z ¢ ¢-Cu. Além disso, o processo também modificou a resisténcia a fluéncia do
material. Moura et al. (2022) também estudaram a precipitacdo de carbonetos do tipo M23Ce
apos o processo de recozimento nos a¢os AISI 410 e AISI 420, sendo o a¢o AlSI 410 aquecido
a 795 °C e AISI 420 a 770 °C, para as ambas amostras o tempo de austenitizacdo foi de 30 s.
Para o0 aco AISI 410 houve um aumento de quase 80% de carboneto de cromo, ja para o0 aco

AISI 420 o aumento foi de apenas 8%.
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4. MATERIAIS E METODOS

Nesta secdo sdo apresentados os materiais, 0s metodos e equipamentos utilizados na
execucdo desta pesquisa. A sequéncia das atividades realizadas pode ser visualizada no

fluxograma apresentado na Fig. 11.

Figura 11: Fluxograma do procedimento experimental para caracterizacao

microestrutural e de comportamento mecéanico
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Fonte: Propria autora

4.1 Materiais e analise quimica
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Os acos estudados neste trabalho foram entregues em forma de chapas, que foram
laminadas a quente e recozidas. O ago inoxidavel ferritico UNS S41003/EN 1.4003 é conhecido
comercialmente como 410D (FARIA et al., 2020; APERAM, “s.d”) e 0 a¢o inoxidavel
martensitico UNS S42000/SUS420J1 é conhecido comercialmente 420A (APERAM, “s.d”).

A andlise quimica dos materiais foi realizada utilizando 3 (trés) equipamentos distintos
devido a maior precisao dos resultados em funcéo da técnica, do elemento quimico e do tipo de

material.

e O carbono e o silicio foram analisados técnica de absorcao de infravermelho no
equipamento do fabricante Leco, modelo CS4440;

e Nitrogénio analisado pela técnica de termocondutividade no equipamento do
fabricante Leco, modelo TC4360;

e Os demais elementos quimicos dos agos inoxidaveis analisados pela técnica de
espectrometria de fluorescéncia de raios-x no equipamento do fabricante
ThermoARL, modelo 9900

4.2 Predicao termodinamica das fases presentes no equilibrio

Ambos o0s a¢os estudados neste trabalho sdo susceptiveis a precipitacdo de segunda fase,
em geral precipitados de carbonetos ou carbonitretos, podendo causar alteracdo nas
propriedades mecénicas e na microestrutura final das amostras. Além disso, devido a forte
influéncia da composicdo quimica da austenita em equilibrio, foi realizada uma simulacéo
termodinamica com o objetivo de estimar a estabilidade relativa das fases em condicdo do

equilibrio. Foi utilizado o software Matcalc, versdo da base de dados mc_fe v2.057.tdb.

4.3 Tratamento térmico

Para analisar o efeito do tempo de austenitizagdo nas amostras dos acos 410D e 420A
foram realizadas duas condicOes de tratamento térmico como descrito na Fig. 12a e Fig. 12b.
Na condicdo T os agos, no seu Estado de Fornecimento (EF), foram austenitizados a 1000 °C

variando o tempo de austenitizagdo de 5 min a 240 min, em seguida temperados em agua. Na



32

condicdo RT, as amostras foram recozidas a 800 °C, e resfriadas no forno, em seguida foram

austenitizadas a 1000 °C variando o tempo de austenitizagdo de 5 min a 240 min, e por fim
temperadas em agua. A taxa de aquecimento foi de 1,11 °C/s.

Figura 12: Condicdes dos tratamentos térmicos realizados para 0s acos 410D e 420A.
Sendo (a) condicdo T e (b) a condicdo RT
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A codificacdo empregada para identificacdo das amostras é baseada no tipo de ago
inoxidavel trabalhado (XX), condicéo do tratamento térmico (YY) e tempo de austenitizacdo
(22).

Tabela 2: Codificacdo empregada na identificacdo das amostras

Identificacdo Condicg&o de tratamento térmico
XXYYZZ Aco inoxidavel, condicdo de tratamento, tempo de
austenitizacao
410EF Aco 410D, no Estado de Fornecimento
41075 Aco 410D, condicdo T, austenitizada por 5 min
410T30 Aco 410D, condicdo T, austenitizada por 30 min
410760 Aco 410D, condicdo T, austenitizada por 60 min
410T120 Aco 410D, condicdo T, austenitizada por 120 min
410T240 Aco 410D, condicdo T, austenitizada por 240 min
410R Aco 410D, Recozimento intercritico
410RT5 Aco 410D, condicdo RT, austenitizada por 5 min
410RT30 Aco 410D, condicdo RT, austenitizada por 30 min
410RT60 Aco 410D, condicdo RT, austenitizada por 60 min
410RT120 Aco 410D, condicdo RT, austenitizada por 120 min
410RT240 Aco 410D, condicdo RT, austenitizada por 240 min
420EF Aco 420A, no Estado de Fornecimento
42075 Aco 420A, condicdo T, austenitizada por 5 min
420T30 Aco 420A, condicdo T, austenitizada por 30 min
420760 Aco 420A, condicdo T, austenitizada por 60 min
420T120 Aco 420A, condicdo T, austenitizada por 120 min
420T240 Aco 420A, condicdo T, austenitizada por 240 min
420R Aco 410D, Recozimento intercritico
420RT5 Aco 420A, condicdo RT, austenitizada por 5 min
420RT30 Aco 420A, condicdo RT, austenitizada por 30 min
420RT60 Aco 420A, condicdo RT, austenitizada por 60 min
420RT120 Aco 420A, condicdo RT, austenitizada por 120 min
420RT240 Aco 420A, condicdo RT, austenitizada por 240 min
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Fonte: Propria autora

Os parametros de temperatura foram escolhidos, pois o material ja estaria
completamente austenitizado a 1000 °C, e o recozimento a temperatura intercritica de 800 °C
foi escolhido devido a estudos prévios com parametros similares (MOURA et al., 2022; SUN
etal., 2020; BONIARDI; CASAROLLI, 2014). Ja a taxa de aquecimento rapida foi determinada
com objetivo de alcangar gréos austeniticos homogéneos, assim como evidenciado no estudo
de Guitérrez et a. (2013).

Para garantir maior confiabilidade da temperatura, foi realizada a verificacdo da
temperatura no forno com auxilio de um termopar tipo J, Fig. 13, o experimento consistiu em
soldar a ponta do termopar em uma amostra teste e coloca-la no forno junto as amostras

ensaiadas, verificando quando a amostra atingiria a temperatura deseja.

Figura 13: Bancada de solda do termopar na amostra de aco inoxidavel

Fonte: Autoria propria

Os tratamentos térmicos de todas as condi¢fes foram realizados em um forno elétrico,
marca Jung (Fig 14), modelo até 1000 °C.

Figura 14: Forno utilizado nos tratamentos térmicos
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Fonte: Autoria propria

4.4 Caracterizacao microestrutural

As caracteristicas microestruturais dos corpos de provas ensaiados nos tratamentos
térmicos foram analisadas na secao longitudinal na direcdo da laminacao. Apos os tratamentos
térmicos as amostras foram retificadas, na retifica de marca ATLASMAQ Modelo RPA 800,
em seguida lixadas com lixa d’4gua granulometria de 320#, 400#, 500#, 600# e 2000#. A

finalizacdo da preparacdo metalogréfica consistiu em polir com alumina em suspenséo de

granulometria de 1 pm e 0,05 um, e pasta de diamante de 1 um.

Para o estudo das caracteristicas microestruturais da martensita obtida, o ataque quimico

foi feito com o reativo vilella, de acordo com a norma ASTM E407 - 07(2015), solucédo 81. A

composic¢do quimica do reativo esta apresentada na tabela 2.

Tabela 3: Ataque quimico

Reagente

Composicgéo

Utilizacdo

Método de ataque

Vilella

e 1 g é&cido picrico

e 100 mL etanol
(95%)

e 5mLHCL

Revela a
microestrutura da

matriz martensitica

Imersao

Fonte: ASTM E407 - 07(2015)
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Para a determinac&o do tamanho de grdo austenitico prévio (TGAP), a solucéo contendo
60 ml de viella, 20 ml de nital 5 % (5 ml HNO3 + 95 ml etanol 99,8%) e 15 ml de detergente
neutro foi utilizado pelo método de imersdo. A quantidade de grdos mesurada foi estipulada até
atingir um nivel de confianca de no minimo 95% para uma distribuicdo lognormal, esta foi
considerada com base em pesquisas indicando que os TGAP seguem tal distribui¢do devido sua
possivel heterogeneidade (GUTIERREZ et al. 2022).

A microestrutura das amostras no estado de fornecimento e apds tratamentos térmicos
foram observadas usando microscopio éptico ZEISS IMAGE M2m (MOP) e microscopio
eletronico de varredura (MEV) JEOL JSM IT300LV. A analise qualitativa da composicao
quimica das fases foi realizada usando espectroscépio de energia dispersiva (EDS, Oxford
Instruments). Os estudos MEV e EDS foram feitos com tensao de aceleracdo de 15 kV e 500

nA de corrente.

As fases presentes nas amostras no EF e apds tratamento térmico foram analisadas por
meio da difragdo de raio X. As medidas de difragdo de raios X (DRX) foram realizadas em um
difratbmetro Bruker D8 Discover, utilizando-se radiacdo monocromatica de um tubo com
anodo de cobre acoplado a um monocromador Johansson para Ka.1 operando em 40kV e 40mA,
configuracdo Bragg-Brentano 6-26, detector unidimensional Lynxeye®, intervalo de 26 de 30°
a 100°, com passo de 0,01°. As amostras foram mantidas em rotacdo de 15 rpm durante a
medida. A partir dos difratogramas e da Eq. 3.3 o tamanho do grdo médio do cristalito das

nanoparticulas foram calculados.

Por fim, tendo em vista que o principal precipitado reportado na literatura revisada é o
carboneto de cromo, a concentracdo deste elemento foi inspecionada por mapas de composicéo,
obtidos por Microanalisadores de sonda eletronica (EPMA - Electron Probe Microanalyzers).
As amostras foram analisadas em microssonda eletrénica JEOL JXA-8230, com cristais TAP,
PET/L-H e LIF-L/H.

4.5 Caracterizacdo mecanica

4.5.1 Ensaio de dureza
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Para anélise de microestrutura e dureza as amostras com dimensdo de espessura X

comprimento x largura: 5 x 21 x 25 mm para 410D, e 4,5 x 21 x 22 mm para 0 ago 420A.

A dureza Vickers foi determinada para cada condicdo sendo aferidos 10 (dez) pontos
aleatdrios em cada amostra, de acordo com a norma ASTM E 92-82 (2013), com carga de 10
Kgf por 15s, esta carga foi escolhida por proporcionar uma medida global de dureza
(LABIAPARI, 2015). O equipamento utilizado para as medicGes foi o durébmetro modelo
HM100 Mitutoyo. Os dados de dureza foram analisados com um nivel confianca de 95% a fim

de verificar se seguem uma distribui¢do normal.

4.5.2 Ensaio de tracéo

Os ensaios de tracdo foram executados na maquina servo-hidraulica de ensaios 60 t -
Shimadzu UHF- 600KNX. As dimensfes originais das pecas eram espessura x largura X
comprimento de: 5 x 26 x 210 mm para 0 a¢o 410D e 4,5 x 30 x 190 mm para aco 420A. Para
ficar de acordo com a norma NBR 6152 (2002), anexo C, as pecas foram usinadas no centro de

usinagem ROMI — Modelo D600, de acordo com as especificagcdes descritas a baixo.
Para o aco inoxidavel ferritico 410D:

e Raio de concordancia de no minimo 12 mm;
o Comprimento original (Lo): Ly = K,/S, . Onde, o valor internacionalmente

adotado para k é de 5,65 e So € a area da se¢do transversal do comprimento

paralelo, que tem 12,5 mm de largura € 5 mm de espessura. Portanto, L, =
5,654/12,5 %5 = 45 mm

o Comprimento paralelo (Lc): L¢ = Lo + 1,5y/Sq = L, = 57 mm. O valor
escolhido de L. foi de 80 mm.

Para 0 aco inoxidavel martensitico 420A:

e Raio de concordancia de no minimo 12 mm;
e Comprimento original (Lo): Ly, = K/S, . Onde, o valor internacionalmente
adotado para k é de 5,65 e S, é a &rea da secdo transversal do comprimento

paralelo, que tem 12,5 mm de largura e 4,5 mm de espessura. Portanto, L, =

5,65412,5 4,5 =42 mm
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o Comprimento paralelo (Lc): L¢ = Lo + 1,5y/Sq = L, = 53 mm. O valor
escolhido de L. foi de 80 mm.
As dimensdes finais das amostras para ambos 0s agos estéo representadas no desenho

da Fig. 15.

Figura 15: Desenho de amostras utilizados no ensaio de tracdo para os a¢os 410D e

42A. Dimensdes em mm

180
50 a0 &0

45
420A ~ — - % |
{7, o A |

210
G0 a0 60 b
4100 —\ 51

12,5

Fonte: Propria autora

A velocidade de tensionamento para ambos os acos foi de 10 N/mm?s™?, j& este valor

abrange um limite maior de médulo de elasticidade.
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5.RESULTADO E DISCUSSAO

5.1 Material no estado de fornecimento

A tabela 4 apresenta a composic¢ao quimica dos acos estudados no seu EF, de acordo a

analise quimica descrita na secédo anterior.

Tabela 4: Composicdo quimica dos acos estudos (% em peso)

Aco C Mn Si P S Cr Ni N(ppm)
410D 0.0150 0.58 0.50 0.028 0.0008 11.16 [0.34 | 160
4202 0.3200 0.28 0.40 0.028 0.0011 12.18 |0.19 | 137

Fonte: Propria autora

Nota-se a presenca dos elementos quimicos austenitizantes: carbono, niquel, manganés
e nitrogénio, que favorecem a estabiliza¢do da austenita y, aumentando o campo da fase nos
acos quando aquecidos. Além disso, nota-se a presenca de cromo, elemento formador de
carboneto (HANDBOOK, 1992).

Apesar 0 aco 410D apresentar uma porcentagem em peso menor de carbono, principal
elemento estabilizador de y e formador de martensita, ele contém os elementos N, Ni e Mn com
maior teor e Cr com um menor teor que o aco 420A. Tal balango quimico tende a favorecer a
temperabilidade do ago 410D.

Os agos no seu estado de fornecimento, laminado e recozido, estdo ilustrados nas Fig.
16(a) e Fig.(b). As caracteristicas dos acos laminados foram apagadas pelo recozimento, sendo
a microestrutura formada majoritariamente por graos de ferrita poligonal, com tamanho de grédo
de (18 = 5) um para o a¢o 410D e (11 + 3) um para 0 aco 420A. Outra fase encontrada na
microestrutura dos acos séo os precipitados, que aparecem em bandas na direcdo da laminagéo
dentro da matriz ferrita, de acordo com o apresentado na literatura (BETTANINI et al., 2019;
HIDALGO et al. 2020).
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Figura 16: Imagens da microestrutura dos acos (a) 410D e (b) 420A, no seu estado de
fornecimento. “f” indica os graos de ferrita, a seta indica dire¢do da laminagao e os

precipitados estdo indicados no circulo

(b)

Fonte: Propria autora

As imagens de MEV obtidas dos acos 410D e 420A, Fig. 17(a) e Fig. 17(b), apresentam
a estrutura esferoidizada dos precipitados, preferencialmente no contorno de gréo, devido ser

uma regido de maior acumulo energético.

Figura 17: Imagens de MEV obtidas dos materiais no estado de fornecimento, (a)

410D e (b) 420A, os precipitados estdo indicados por circulos
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SEl  8kvV x10,000 1pm SEl  8kV
LabMic-UFG: 410 - CR LabMic-UFG: 420 - CR

Fonte: Propria autora

5.2 Simulacgao de fases em equilibrio

As fracbes em massa das fases presentes nos acos em fungdo da temperatura, estdo
ilustradas nas Fig. 18(a) e Fig. 18 (b), considerando os critérios de equilibrio termodindmico.
Para 0 ac¢o 410D, a temperatura de 800 °C o ago se encontraria na zona critica, com uma pequena
quantidade de precipitados do tipo M2(C,N) ( £0.01% em massa), sendo que o precipitado
M23Cs ja estaria totalmente dissolvido. A temperatura de 1000 °C o ago 410D se encontraria

totalmente austenitizado e os carbonetos dissolvidos.

Para o aco 420A, a temperatura de 800 °C o ago também se encontraria na zona critica,
com os precipitados de M23Cs (+ 5,2% em massa) e M2(C,N) (+ 4,7*%10%, em massa). Enquanto
que a temperatura de 1000 °C o ago se encontraria totalmente austenitizado e com uma pequena

porcentagem de M7Cs (£0,4% em massa).

Figura 18: Diagrama de fases dos agos estudados de acordo com suas composicoes
quimicas: (a) aco inoxidavel ferritico 410D e (b) aco inoxidavel martensitico 420A. Célculos

realizados no Matcalc
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Fonte: Propria autora

Levando em consideracdo a presenca de cromo na composicao quimica de ambos 0s
materiais e a literatura revisada pode-se considerar que os precipitados apresentados (MsC-,
M23Cs € M2(C,N)) s@o carbonetos ou nitretos de cromo (M=Cr). A porcentagem de nitreto é
quase zero, para os agos em equilibrio, além disso, no estado de fornecimento nédo foi
encontrado presenca de nitrogénio nos precipitados, apenas de cromo e ferro, Fig. 19(a, b, c,
d).
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Figura 19. Espectroscopia por energia dispersiva (EDS) dos precipitados nos acos 420A
(aeb)e 410D (ced).
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Fonte: Autoria prépria

Neste contexto, alem da influéncia do tamanho de gréo, a dissolucdo do carboneto de
cromo deve ser levada em consideracdo ao estudar o efeito do tempo de austenitizacdo. Isso por
que o tempo de austenitizacdo determina a porcentagem de carbono e cromo dissolvidos na
austenita, afetando a cinética da sua formacdo e, consequentemente, transformacdo na
martensita (GORNY et al, 2019; BATRA; RAY; PRABHAKAR, 2003).
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5.3 Efeito do recozimento

Na condi¢do RT, o material no EF passou por um processo de recozimento intercritico
antes de ser austenitizado e temperado. As Fig. 20(a) e Fig. (b) ilustram a microestrutura das
amostras apds o tratamento de recozimento intercritico a 800 °C. E possivel verificar a presenca
de carbonetos de cromo esferoidizados dispersos na matriz ferritica, para ambos 0s acos,
contudo, os carbonetos se encontram mais dispersos que no aco sem recozimento intercritico
ndo sendo possivel identificar a direcdo de laminagdo. O tamanho de gréo do aco recozido foi
de (22 + 6) um para o ago 410D e (19 £ 6) um para o ago 420A, ou seja, ambos tiveram um
aumento do tamanho de grdo em relagdo aos acos no EF. Nos processos de recozimento é

esperado um aumento do gréo apos a recristalizacdo (COLPAERT, 2008).

Figura 20: Imagens dos acos (a) 410D e (b) 420A, apos recozimento intercritico
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(b)

Fonte: Propria autora

A concentracdo do cromo foi observada com os resultados de mapeamento (MAPA).
Para os acos 410D (Fig. 21(a, b)) e 420A (Fig. 21(c, d)), observa-se um aumento da
concentracdo de cromo 0 aco R, as regides onde os elementos de cromo estdo concentrados sdo
provavelmente precipitados de carboneto de cromo, visto que para sua formagao deve-se haver

uma elevada concentracdo do elemento.

Figura 21: Resultado do EPMA indicando os mapas de concentracdo de cromo para 0s
acos (a)410EF, (b)410R, (c)420EF e (d)420R.
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» P

(c) 420EF

Fonte: Propria autora

Portanto, evidencia-se de forma qualitativa o aumento da presenca de precipitados de
cromo, nos agos 410D e 420A apés recozidos a uma temperatura intercritica de 800 °C,
fendmeno corroborado com estudos anteriores que concluiram que o reaquecimento dos acos a
temperaturas abaixo de Aez leva a um aumento da precipitacao de carboneto de cromo (MOURA
et al. (2022); HONEYCOMBRE; BHADESHIA, 2006).

Apesar do 410D possuir um teor de carbono muito baixo, este j& € suficiente para a
precipitacdo de carbonetos de cromo, segundo Folkhard (1988) teores de carbono de 0,01 % ja
sdo suficientes para precipitacdo. Outro fator importante a ser observado € que devido ao aco
420A possuir um teor de carbono muito superior ao do aco 410D, este contém maior

concentracédo de carboneto de cromo.

5.4 Dissolucao dos carbonetos de cromo

As imagens de MAPA (Fig. 22(a, b, c, d)) apresentam o efeito do aumento do tempo de
austenitizacdo na dissolugé@o dos carbonetos, na condi¢do T, para ambos 0s acos. Percebe-se
que, apesar do diagrama em equilibrio indicar que os carbonetos de cromo estariam
praticamente dissolvidos a 1000 °C, a 5 min ainda existiam carbonetos, porém a 240 min a
maioria ja estava dissolvido, indicando que este processo depende do tempo de austenitizacao.
Xiang et al. (2019), apds envelhecimento da liga 617B a 700 °C e 750 °C por 12000h,
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observaram que o carboneto M23Cs se dissolve na matriz, resultando em diferentes morfologias

durante a exposicdo térmica prolongada.

Além disso, os carbonetos de cromo ndo voltaram a se precipita apos témpera, assim
como evidenciado por Lee et a. (2018), em um processo de aguecimento rapido a temperaturas
entre 1250- 1350 °C seguindo de témpera no ago SA213-T23.

Figura 22: Resultado do EPMA indicando os mapas de concentracdo de cromo para 0s
acos (a)410T5, (b)410T240, (c)420T5 e (d)420T240.
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Fonte: Propria autora
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5.5 Caracterizagdo das fases presentes atraves da

difratometria de raios-X

A fim de investigar a evolucédo das fases com a variagdo do tempo de austenitizacao foi
realizado o ensaio de DRX nas amostras no EF, 410T5, 42075, 410T240 e 420T240.

Os padroes de difracdo (Fig. 23(a, b)) correspondem as seguintes cartas JCPDS: 00-
006-0696 para a fase ferrita; 00-044-1290 para a fase martensita; e 00-035-0783 para o
carboneto de cromo do tipo Cr3Cs. Verifica-se, em ambos 0s acos, a presenca dos planos
difratores (hkl) (110), (200), (211) e (220) que representam a fase a-Fe (ferrita) nas amostras
no EF, e apos temperadas um aumento de largura, diminuicéao e deslocamento dos picos indicam
a formacdo da fase o -Fe (martensita), para ambos os acos, como esperado (SEVERO, 2017;
PINEDO; MAGNOBOSCO, 2015). O aumento de largura e queda dos picos na estrutura
martensita pode estar relacionada com ao aumento da densidade de discordancias devido a
transformacéo da austenita para martensita, justificativa corroborada pelos estudos de Sousa
(2014), segundo a autora o drx pode ser utilizado para caracterizagdo da microestrutura quanto

a densidade de discordancias.

Para o0 aco 420A, nas amostras no 420EF e 420T5, foram encontrados a presenca em
picos de baixa intensidade correspondentes a fase Cr23Cs, nos planos (420), (422), (511), (440),
(531) e (600), Fig. 23b, assim como apresentado no trabalho de Severo et al. (2017) para 0 a¢o
AISI 420 com 0,305% e 12,21% em peso de carboneto e cromo, respectivamente. Com o
aumento do tempo de austenitizacdo para 240 min, o difratograma nédo identificou picos de
carbonetos para 0 aco 420A, indicando dissolucdo dos carbonetos assim como corroborado pela
analise dos MAPAS (Fig. 21). O mesmo ocorreu no ago 410D, que apesar de ser visivel a
presenca de carbonetos nos ensaios de MOP e MEV, néo foi percebido os picos de carboneto
no ensaio de DRX. Tal fendBmeno pode ser explicado pela baixa quantidade em massa de
precipitados no aco 410D, e dissolugéo de carbonetos com aumento do tempo de austenitizacao.
De acordo com Newman et al. (2015) os limites de deteccdo para o drx sdo tipicamente da
ordem de poucos por cento de cristalinidade em massa, sendo atualmente, os limites de detecgéo

para o intervalo de cristalinidade percentual de 0,2 a 5%, em peso, para 0s métodos existentes.

Por fim, apesar da dissolugdo dos carbonetos elevar o teor de carbono e cromo em

solucéo solida, o que provocaria aumento da quantidade de austenita retida em ambos 0s acos,
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como observado por Severo (2017) e Bettanini et al. (2019), neste trabalho néo foi identificado

nos espectros picos da fase de austenita retida.

Figura 23: Comparativo entre os difratogramas obtidos para os acos 410A (a) e 420A (b), nas

condicdes de estado de fornecimento, austenitiados por 5 min e 240 min
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Fonte: Propria autora
O tamanho do carboneto, calculado pelo tamanho do cristalito, foi determinado pela
largura integral dos picos localizados nos planos (420) e (422), estes foram escolhidos, pois séo
0s maiores picos e sem interferéncia pelos picos de ferrita e martensita. A média do tamanho
do Cr23Cs para a amostra como fornecida foi de 38,4 nm, enquanto para amostra austenitizada
por 5 min e temperada em &gua foi de 96,5 nm. O aumento do tamanho do cristalito tratamento

térmico coincide com os resultados os encontrados na literatura (TAMURA et al., 2006; XIE

etal., 2022).

5.6 Efeito do tempo de austenitizacdo no tamanho de gréao

As Fig. 24(a) e Fig. 25 (b) apresentam a quantificagdo do tamanho de grdo austenitico
prévio (TGAP) para os acos 410D e 420A, respectivamente, na condi¢do RT e T. Observa-se,

que o aumento do tempo de austenitizacdo € acompanhado pelo aumento do tamanho médio de
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grdo austenitico prévio, assim como evidenciado por Chentouf; Chamanfar; Jahazi (2020). O
aco 410D possui valores mais elevados de tamanho de grdo que o aco 420A, uma possivel
explicacdo para tal evidéncia seria a maior concentracdo de carboneto de cromo no aco 420A

que atua refinando o gréo (LEE, 2008).

No inicio do tempo de austenitizagdo, com 5 min, os tamanhos dos grdos da austenita
sdo uniforme e fino, para ambos os a¢os. 1sso pode ser atribuido & nucleacéo aprimorada durante
0 processo de aquecimento rapido. Entretanto, para o aco de baixo carbono, 410D, o grédo
cresceu lentamente até 60 min, ocorrendo um aumentou mais acentuado do tamanho do gréo
para os tempos de 120 min e 240 min. J& para o ago de médio carbono, 420A, o gréo cresce
lentamente s6 até 30 min de tempo de austenitizacdo. O que mostra que o carboneto de cromo

ndo foi tdo eficaz no refinamento do grdo com aumento do tempo de austenitizacao.

O aumento do tamanho de grdo pode ser explicado pelo critério de equilibrio
termodinamico, visto que o aumento do tamanho de gréo leva a uma reducdo da energia do
sistema, pois contorno de grdo é uma area de alta energia (BROOKS, 1991; CAHN; HAASEN,
1996).

Figura 24: Quantificacdo do TGAP nos acos 410D (a) e 420A (b)
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Os dados de TGAP foram obtidos com nivel confianga de 95% para uma distribuicao
lognormal. O valor — P é maior que 5% para todas as amostras, o0 que indica que as amostras
seguem uma distribuicdo lognormal, os resultados dos graficos de probabilidade lognormais

podem ser vistos no apéndice A.

Outro fator que identifica a heterogeneidade do crescimento dos gréos € o aumento do
desvio padrdo com aumento de tempo de austenitizacdo. Indicando que ocorreu uma dissolucéo
progressiva dos carbonetos a 1000 °C devido ao aumento do tempo de austenitizagdo, causada
pela diminuicdo da forca motriz para balancear o crescimento de grdo. Maropoulos,
Karagiannis, Ridley (2008) também chegaram a esta conclusao estudando um a¢o de baixa liga,
eles reportaram que quando o aco chegava a temperaturas proximas da dissolucdo dos

carbonetos, graos heterogéneos eram formados.

As Fig 25(a) e Fig.(b) ilustram a presenca de grdos heterogéneos em ambos 0s agos,
410D e 420A.

Figura 25: Micrografia Optica ilustrando os grdos heterogéneos nos agos (a) 410D e

(b) 420A austenitizados por 60 min, condicdo T



53

(b)

Fonte: Propria autora




54

5.7 Evolucéo da martensita

Nos acos estudados observa-se um aumento do tamanho e largura da martensita com

aumento do tempo de austenitizacdo, para o ago 410D (Fig. 26(a, b, c, d, €)) e para 0 aco 420A,

Fig. (Fig. 27(a, b, c, d, €)).
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(e) 4107240
Fonte: Propria autora

Figura 27: Microestrutura do ago 4120A ataque vilella




56

4

N

(c) 4207240

Fonte: Propria autora

Como mostrado até o0 momento o tempo de austenitizacdo aumenta a dissolu¢do dos
carbonetos de cromo e TGAP, que sdo parametros importantes na formacdo da martensita
(BHADESHIA; HONEYCOMBRE, 2006). Barlow e Toit (2012), descreveram que para 0 aco
AISI 420, com aumento da temperatura de austenitizacdo ocorre um aumento da dissolucdo do
carboneto de cromo, e com isso a quantidade de carbono na austenita, formando martensita rica
em carbono. JA TGAP menores limitam o tamanho da martensita, pois as ripas colidem e param
de crescer mais cedo e, portanto, tornam-se mais finas e mais curtas (BACK; SURREDDI,
2019). Verdire et al. (2020) também concluiram que com aumento do tempo de austenitizacdo
ocorre um aumento significativo do tamanho de gréo, e por consequéncia a ripa de martensita
se torna mais maiores e mais largar devido aumento do bloco. Ou seja, enquanto a dissolugéo
de carbonetos tenderia a contribuir para a formagdo de martenista mais refinada, o aumento do

tamanho de grdo leva a uma martensita mais larga.

Nota-se também a diferenca na morfologia das ripas de martensita entre 0s agos
estudados. As imagens de MOP, Fig. 28(a) e Fig. 28(b), corroboram com a afirmacao que no
aco 410D as ripas de martensita sdo mais largas que no 420A, é possivel as perceber que 0s
aparentes pacotes do grdo sdo maiores no a¢o 410D, e, portanto, a ripa de martensita mais larga.
Este fendmeno estd de acordo com os estudos de outros pesquisadores como Morito et al.
(2006), Kwak et al.(2022) e Morito et al. (2022). Morito et al. (2003) estudando em a¢os com
teores de carbono de 0.0026-0.61%C, concluiram que com aumento do teor de carbono o
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tamanho dos blocos e pacotes presentes no gréo prévio de austenita diminuiam e, portanto, a

ripa de martensita diminui.

Figura 28: Resultado de MOP para amostras dos a¢os 410D e 420A austenitizadas e

temperadas por 120min, com mesma ampliacdo de 200x

e, 5 b 50 ym
(a) 410T120 (b) 4207120

Fonte: Propria autora

5.7.1Trinca de témpera

As amostras do ago 420A, em ambas as condic¢des (T e RT), apresentaram trincas apos
60 min de austenitizacdo seguido de témpera em agua (Fig. 29). As trincas de témpera ocorrem
devido as tensdes geradas por dois fatores principais. Primeiro, variacdo de temperatura na peca
devido o resfriamento rapido, logo meios de resfriamento mais severos sao mais susceptiveis a
trincas. E segundo, devido a variacdo dréstica de volume da transformacdo da martensita

(COLPAERT, 2008). A Fig. 33 ilustra uma das trincas junto as ripas martensiticas.

Figura 29: Trinca na peca 420A austenitizada a 1000 °C por 120 min e temperada em

agua, condigdo T
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Fonte: Autoria propria

A variacdo de temperatura (temperatura de austenitizacao até o resfriamento total) entre
os tempos de enchargue foi aproximadamente o mesmo. Logo, a hipdtese que o aumento das

trincas ocorre por variacdo do volume de martensita é a mais aceitavel.

5.8 Propriedades mecanicas

A resisténcia do material a tracdo e a dureza sdo uma das propriedades mecanicas
principais dos agos, pois estéo relacionados a resisténcia do material a deformagao. Nesta sec¢éo
serdo apresentadas tais propriedades para os acos 410D e 420A, variando o tempo de

austenitizacao.

As Fig. 30(a) e Fig. 30(b) apresentam os resultados do ensaio de dureza Vickers, para
0s acos 410D e 420A, respectivamente. Percebe-se 0 endurecimento do material em relagéo ao
EF e R, devido a formac&o de martensita pela ttmpera, entretanto, ocorre um amaciamento com
aumento do tempo de austenitizacdo. Além disso, 0 aumento do tamanho de grdo foi
acompanhado com a queda de dureza, 0 que esta associado a diminuicdo do contorno de gréo.
O contorno de grdo atua como uma barreira a0 movimento de discordancia, pois dois graos
tendem a ter orientacOes cristalograficas diferentes dificultando esse movimento, além disso,
na regido do contorno de grdo é comum ocorrer uma falta de ordem atdémica, resultando em

uma descontinuidade dos planos de escorregamento. Portanto, um material de granulometria
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fina (com grdos menores), possui uma area total de contorno de grdos maior, dificultando o
movimento de discordancias e logo proporcionando maior dureza ao material (CALLISTER,
2016).

Outro fenémeno a se observar nos resultados de ensaio de dureza € que 0 aco 420A teve
uma queda de dureza mais acentuada que o a¢o 410D, possivelmente associada ao carboneto
de cromo. Segundo Lenda et al. (2022) o carboneto de cromo, Cr23Ce, possui uma dureza de 8
GPa (815,7 HV), portanto o precipitado eleva a medida global de dureza do agco. Como 0 aco
420A possui maior concentracdo de precipitados que o aco 410D, a dissolucdo do Cr23Cs tem

um efeito mais significativo na queda de dureza do agco 420A.

Além disso, no ensaio de dureza foi possivel observar que as amostras da condicdo RT
possuem dureza maior que as amostras da condi¢do T, principalmente para as amostras do
410D. Como ja foi demostrado anteriormente o recozimento intercritico levou a um aumento
de precipitados de carboneto de cromo consideravel para o aco 410D, que provavelmente
endureceram 0 ago por precipitacdo, como o aco 420A ndo teve um aumento consideravel de
precipitados a dureza da condicdo RT e T quase nao se diferem ( HANDBOOK, 1990; YAN et
al., 2013)

Figura 30: Resultado do ensaio de dureza para as amostras (a) 410D e (b) 420A
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Fonte: Propria autora

Os dados de dureza obtidos foram validados com testes de normalidade para um
intervalo de confianga de 95%. O valor — P é maior que 5% para todas as amostras, 0 que indica
gue as amostras seguem uma distribui¢cdo normal, os resultados dos graficos de probabilidade

normais podem ser vistos no apéndice B.

Outra propriedade mecanica que varia com o tamanho de gréo € o limite de escoamento,
para o0 aco 410D, Fig. 31 é possivel notar que no estado como fornecido o comportamento é
tipico de material ductil, sem patamar de escoamento definido. Assim como esperado o limite
de resisténcia a tracdo e a tensdo de escoamento variam com aumento do tempo de
austenitizacdo, diminuindo gradualmente com aumento do tamanho de gréo austenitico prévio
(SATO; ICHINOSE; HIROTSU, 1989; LEE; SHIN; NAM, 2005). Yuana et al. (2014), também
observou o comportamento das propriedades de tracdo com aumento do tempo de
austenitizacdo em um acgo Fe-25Mn-3Cr-3AI-0.3C-0.01N, concluindo que as propriedades

mecanicas e a morfologia de deformacéo da macla dependem fortemente do tamanho de grao.

Figura 31: Grafico de tensdo vs deformacéao do aco 410D nas condicGes descritas na

legenda
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Como o aco 420A apresentou trinca nos ensaios de témpera para tempos maiores e
iguais a 60 min, o ensaio foi realizado apenas para os tempos do material como fornecido, 5
min e 30 min, Fig. 32. O material como fornecido apresenta caracteristicas tipicas de material
ductil, porém apds témpera o material apresenta comportamento de material fragil. A
fragilidade do material estd associada a formacdo da martensita (COLPAERT, 2008), e uma
queda no limite de resisténcia, que como explano anteriormente esta associado ao tamanho de
grédo (YUANA et al., 2014). Em comparacdo com o0 410D, o0 ago 420A apresentou uma maior
tensdo de escoamento, Sierra-Soraluce et al. (2023) também estudaram o efeito do tratamento
térmico de Q&P (Quenching and Partitioning) no limite de escoamento nos agos AISI 410 e
AISI 420, foi possivel perceber que 0 agco com maior teor de carbono apresentou maior limite
de escoamento, assim como esperado visto que o carbono aumento a resisténcia do material.
Além disso, foi observado a influéncia de nanocarbonetos no aumento da resisténcia, devido a

interacdo destes com o plano de deslizamento.

Figura 32: Grafico de tensdo vs deformacédo do aco 420A nas condicGes descritas na

legenda
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6. CONCLUSAO

Diante das evidéncias produzidas nesta pesquisa, segundo a analise e discussdo dos
resultados aqui explanados, as seguintes conclusdes sdo apresentadas:

O aco inoxidavel 410D, apesar do baixo teor de carbono, apresenta um balango quimico
com elementos estabilizadores de austenita e ferrita que permite a austenitizacdo do material e
transformacdo martensitica. Ambos os acgos, 410D e 420A, devido a presenca de carbono e
cromo em sua composicdo quimica sdo susceptiveis a precipitacdo de carboneto de cromo.
Sendo verificado a presenca do mesmo em formato esferoitizado, principalmente nos contornos

de gréos, por ser uma regido de acumulo de energia.

No equilibrio hd uma indicacdo que o carboneto de cromo estaria dissolvido a
temperatura de 1000 °C, entretanto, como este € um processo difusional relativamente lento,
isso ndo se mostrou verdade fora do equilibrio. Sendo identificado precipitados de carboneto
de cromo do tipo Cr23Ce, nos acos austenitizados e temperados. Para o agco 410D, a 800 °C no
equilibrio, ndo existe mais Cr23Cs, contudo, apds resfriamento lento, esta volta a se formar em
maior quantidade que o0 ago no seu estado de fornecimento, promovendo um aumento de dureza
no material temperado. Nos ensaios de difracdo de raio X a presenca do carboneto de cromo
Cr23Cs foi identificada apenas no ago 420A, no seu estado de fornecimento e austenitizado por
5 min. Tal fendmeno ocorreu possivelmente pela baixa quantidade de carboneto no aco 410D,
e no aco austenitizado por 240 min. Com aumento do tempo de austenitizagdo, prévio a témpera,

o0 teor de carboneto de cromo diminuiu, contudo o tamanho médio do cristalito aumentou.

O aumento do tempo de austenitizacdo ¢ acompanhado pelo aumento de energia no
sistema, para equilibrar o sistema ocorre um aumento do tamanho médio do gréo austenitico
prévio e com isso diminui a area de contorno de gréo, visto que o contorno de grdo é uma area
de alta energia. No inicio da austenitizacdo os graos crescem de forma homogénea, porém com
aumento do tempo de austenitizacdo os grdos comecam a crescer de forma heterogénea, uma
vez que o0s carbonetos de cromo tendem a se dissolver e com isso a for¢ca motriz para balancear
o0 crescimento do grdo diminnui. A distribuicdo heterogénea do tamanho do gréo austenitico

prévio seguiu uma distribuicdo lognormal com nivel de confianca de 95%.

Tanto a dissolucgdo do carboneto de cromo quanto o tamanho de gréo austenitico prévio
influenciam a formagé&o da martensita, segundo a literatura. Entretanto, com aumento do tempo

de austenitizacdo, apesar da dissolucdo do carboneto de cromo enriquecer a martensita em
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carbono, o que tenderia a formar uma martensita mais refinada, o aumento do tamanho de gréo

foi mais significativo tornando as ripas de martensita maiores e mais largas.

Os ensaios para identificar o comportamento mecanica dos materiais indicaram uma
queda na dureza e na resisténcia a tracdo do material com aumento do tempo de austenitizagéo.
O que ocorreu devido ao aumento do tamanho de contorno de grdo e com isso diminuigéo da

area total de contorno de gréo, facilitando o movimento de discordancia.
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7.SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar o aumento do volume de martensita com aumento do tempo de
austenitizacdo a temperatura acima Aes, monitorando o volume de austenita
retida;

Caracterizar por meio de microscopia eletronica de transmissao a espessura e
largura da martensita, de modo a obter uma analise mais aprofundada da
morfologia das ripas de martensita;

Realizar o tratamento térmico com uma taxa de aquecimento maior,
evidenciando o efeito da taxa de aquecimento na distribuicdo do tamanho dos

grdos e na evolucdo da microestrutura.
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9. APENDICE A — ANALISE DE DADOS DO
RESULTADO DE TGAP

O valor -P indica que probabilidade de se encontrar uma diferenca tdo grande ou maior
do que a que foi observada sob a hip6tese nula, sendo que em um teste de hipotese com nivel
de confianca de 95% rejeita-se a hipotese nula caso valor- P seja menor que 5%. Para os dados

do tamanho dos graos de austenita prévio o valor -P é maior que 5% em todos os casos, Tab.5.

Tabela 5: Resultado do valor-P para distribuicdo lognormal dos dados de TGAP

Amostras Valor-P
410EF 0,700
41075 0,525
410730 0,205
410760 0,554

4107120 0,742

4107240 0,228
410R 0,076

410RTS 0,054

410RT30 0,074

410RT60 0,456

410RT120 0,873

410RT240 0,769
420EF 0,108
420T5 0,563
420730 0,058
420760 0,077

4207120 0,705

4207240 0,088
420R 0,781

420RTS 0,297

420RT30 0,717

420RT60 0,338
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420RT120

0,858

420RT?240

0,808

Fonte: Propria autora

Observando os graficos de probabilidade (Fig. 33(a, b, ¢ e d)) percebe-se que todas
amostras tendem a seguir a linha de distribuicdo lognormal, corroborando com a hipétese

assumida de distribuicdo heterogénea dos graos.

Figura 33: Grafico de probabilidade dos dados de TGAP
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Grafico de Probabilidade de 410D - Condicdo RT
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10. APENDICE B - ANALISE
RESULTADOS DE DUREZA

7

Grafico de Probabilidade de 420A - Condicdo RT

Lognormal - IC de 95%
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DE DADOS DOS

O intervalo de confianca e o valor - P do teste de normalidade de Anderson-Darling,

para os dados de dureza, podem ser vistos na Tab. 6. Nota-se que a hip6tese nula ndo seria

rejeitada, visto que em todas as amostras Valor-P € maior que 0,05.

Tabela 6: Resultado do valor-P e o intercalo de confianca de 95% para os dados de

dureza
Amostras Intervalo de Valor-P
confianga 95%
(HV)
410EF (143,6; 148,5) 0,111
41075 (283; 292,9) 0,725
410730 (276,1; 286,4) 0,705
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410T60 (272; 286,1) 0,128
410T120 (273; 277,7) 0,594
410T240 (260,4; 263,9) 0,176
410R (153,9; 159,8) 0,415
410RT5 (321,9; 330,6) 0,974
410RT30 (308; 318) 0,620
410RT60 (290,2; 300,3) 0,604
410RT120 (275,9; 289,7) 0,122
410RT240 (275,6; 284,3) 0,913
420EF (191,5; 193,3) 0,378
42075 (618,3; 628,6) 0,893
420T30 (479,4; 497 6) 0,938
420760 (467,4; 473 5) 0,127
4207120 (419,9; 452,8) 0,425
4207240 (369,8; 381,9) 0,295
420R (169,8; 173,8) 0,618
420RT5 (625,7; 629,3) 0,353
420RT30 (505,9; 524,6) 0,702
420RT60 (477,4; 503,4) 0,489
420RT120 (424,7; 450,9) 0,799
420RT240 | (360,4; 377,12) 0,314

Fonte: Propria autora

As Fig. 34(a), Fig. 34(b), Fig. 34(c) e Fig. 34(d) apresentam os graficos de probabilidade
dos acos 410D e 420A, tanto na condicdo T quanto na condicdo RT. E possivel perceber que
todas amostras tendem a seguir a linha de distribuicdo normal com um nivel de confianca de
95%.

Figura 34: Grafico de probabilidade dos acos 410D e 420A
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