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RESUMO

Os acgos inoxidaveis representam um grande avango na tecnologia dos
materiais metalicos, os mesmos sao classificados como ferriticos, austeniticos,
duplex, endurecidos por precipitacdo e martensiticos. Sua resisténcia a corrosao é
diretamente influenciada pela camada de Oxidos de cromo, Cr,Os;, com
comportamento ceramico, que forma uma barreira entre os eletrolitos e o substrato.
Neste trabalho verificou-se o efeito de diferentes meios de resfriamento na
transformagao martensitica dos acgos inoxidaveis AISI 410 e 17-4PH microfundidos,
a composicao quimica dos acgos foi analisada por espectrometria de emissao optica.
As amostras de aco AISI 410 foram temperadas a 980 °C e revenidas a 380 °C por
60 minutos, e as de aco 17-4PH foram solubilizadas a 1040 °C e envelhecidas a 480
°C por 60 minutos. Agua, éleo e solugéo aquosa de polimero foram utilizados como
meios de resfriamento. Os materiais tiveram suas microdurezas medidas e foram
analisados por microscopia Optica, microscopia eletrbnica de varredura e
microssonda EDS. Apesar de pequenas variacbes de composicdo quimica em
relacdo aos valores nominais, os resultados da analise por espectrometria de
emissao optica demostraram-se que os teores dos elementos constituintes das ligas
AISI 410 e 17-4PH microfundidos sado representativos dos materiais estudados. No
aco AISI 410 o resfriamento em agua apresentou maiores valores de dureza,
entretanto o resfriamento em solugdo aquosa de polimero apresentou menor
dispersdo de valores, indicando uma microestrutura mais regular ao longo da
amostra. No aco 17-4PH, o resfriamento em solugdo aquosa de polimero apresentou
0s maiores valores de dureza e a menor dispersdo. Os resultados das analises por
microscopia Optica, MEV e microssonda EDS indicam que apesar do elevado
volume de segregacdes, em todas as amostras foi possivel a obtengcdo da
microestrutura caracteristica dos dois tipos de acos analisados, apds a aplicacéo de
témpera e revenimento no acgo AlSI 410 e de solubilizacdo e envelhecimento no aco
17-4PH. Foram observadas maiores quantidades de segregagcbes nas amostras
resfriadas em agua.

Palavras-chave: AISI 410, 17-4PH, ago inoxidavel, tratamento térmico.



ABSTRACT

Stainless steels represent a major advance in the technology of metallic
materials, they are classified as ferritic, austenitic, duplex, hardened by precipitation
and martensitic. Its corrosion resistance is directly influenced by the ceramic layer of
chromium oxides, Cr203, which forms a barrier between the electrolytes and the
substrate. In this work the effect of different cooling media on the martensitic
transformation of micro-cast AlSI 410 and 17-4PH stainless steels was verified, the
chemical composition of the steels was analyzed by optical emission spectrometry.
AISI 410 steel samples were tempered at 980 ° C and tempered at 380 ° C for 60
minutes, and 17-4PH steel samples were solubilized at 1040 ° C and aged at 480 ° C
for 60 minutes. Water, oil and aqueous polymer solution were used as cooling media.
The materials had their microhardnesses measured and were analyzed by optical
microscopy, scanning electron microscopy and EDS microprobe. Despite the small
variations in the chemical composition with respect to the nominal values, the results
of the optical emission spectrometry analysis showed that the contents of the
constituent elements of the microfused AISI 410 and 17-4PH alloys are
representative of the materials studied. In the AlSI 410 steel the cooling in water had
higher values of hardness, however the cooling in aqueous solution of polymer
presented less dispersion of values, indicating a more regular microstructure
throughout the sample. In the 17-4PH steel, the aqueous solution cooling showed the
highest values of hardness and the lowest dispersion. The results of ptical
microscopy, SEM analysis and EDS microprobe indicate that in spite of the high
volume of segregation, it was possible to obtain the characteristic microstructure of
the two types of steels after the application of quenching and tempering in AISI 410
steel and solubilization and aging in 17-4PH steel. Higher amounts of segregation
were observed in the samples cooled in water.

Keywords: AlSI 410, 17-4PH, stainless steel, heat treatment.
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1. INTRODUCAO

A resisténcia a corrosdo observada nos acgos inoxidaveis & proporcionada
pelo elevado teor de cromo, acima de 12% em peso. Essa resisténcia é atribuida a
formagao de uma fina pelicula superficial de 6xidos de cromo que isola o substrato
do meio agressivo e atua com uma barreira protetora (SMITH, 1993). Apesar da
denominacéao inoxidavel, sob determinadas condicbes os mesmos estao suscetiveis
a diferentes formas de corrosao (JUNIOR, 2016).

A adigao de elementos de liga na composigdo quimica dos agos inoxidaveis
almeja incrementar as propriedades mecanicas, a resisténcia a corrosdo ou mesmo
corrigir algum aspecto negativo pontual de uma liga. Além disso, altera a
microestrutura dos acgos originando diferentes classes do material, as principais
familias de agos inoxidaveis sdo: martensiticos, austeniticos, ferriticos, duplex e
endureciveis por precipitacdo (SILVA, 2010).

Sao processados por diversos métodos de fabricagcdo, entre eles o de
microfusao que, em virtude das dificuldades de controle da composicdo quimica das
ligas e das caracteristicas dos processos de solidificagdo que cria estruturas
dentriticas, apresenta regides com altos teores de segregagdes que comprometem
as caracteristicas das pecas microfundidas. Assim, faz-se mister a realizacdo de
tratamentos térmicos para dissolver as segregag¢des na matriz da microestrutura e
melhorar as propriedades mecénicas e a resisténcia a corrosédo ( KURZ e FISSHER
1992).

Nos acgos inoxidaveis austenitico AISI 410 e endurecido por precipitagao 17-
4PH os tratamentos térmicos aplicados sao témpera e revenimento; e solubilizagao
e envelhecimento, respectivamente (SILVA, 2010).

Os tratamentos térmicos alteram a microestrutura dos agos e necessitam
que um controle preciso dos parametros empregados em cada liga para a obtencéao
das caracteristicas desejadas, a temperatura, o tempo e a taxa de resfriamento sao
0s parameros mais importantes. A taxa de resfriamento € influenciada por diversos
fatores, sendo o meio de resfriamento um dos principais (FARAH, 2002).

A agua e o d6leo sdo meios de resfriamento amplamente utilizados,
entretanto apresentam desvantagens que vao desde a alta severidade de témpera
proporcionada pela agua, que pode resultar em distorgbes nas pegas tratadas aos

riscos ambientais inerentes aos 6leos minerais. Com a finalidade de reduzir os
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efeitos adversos e os riscos envolvidos na utilizacdo de agua e oleo, mais
recentemente passaram as ser empregadas solugdes aquosas de polimeros nos
tratamentos térmicos. Tais solugbes apresentam bons resultados e podem atingir
taxas de resfriamento préximas as da agua ou do 6leo variando-se a concentragéao
de polimero na solugdo (FARAH, 2010; KNOLL, 2009).

Portanto, neste trabalho o objetivo principal foi avaliar o efeito da aplicag&o
de diferentes taxas de resfriamento nos tratamentos térmicos dos agos inoxidaveis
microfundidos martensitico AISI 410 e endurecivel por precipitacdao 17-4PH pela
variagdo do meio de resfriamento. Paralelamente, objetivou-se caracterizar as
microestruturas dos agos inoxidaveis microfundidos, avaliar o efeito dos meios de
resfriamento na severidade da transformacédo martensitica, mapear as microdurezas

e verificar os tipos de segregag¢des encontradas no agos.
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 Acgos Inoxidaveis

Os acos sao denominados inoxidaveis quando apresentam em sua
composicao teores de Cr maiores que 12%, foram desenvolvidos inicialmente em
torno do ano de 1910 por paises como Alemanha, Inglaterra Estados Unidos,
simultaneamente, suas primeiras aplicacbes ocorreram nas areas de alimentos e
médicas. Atualmente sdo amplamente utilizados nos diversos ramos industriais e na
confeccdo de objetos simples utilizados no dia a dia, como talheres, cubas e
utensilios de cozinha. Como fator limitante da sua maior utilizagcdo na industria
apresentam maiores custos e maiores dificuldades de processamento, seja por
usinagem, conformacédo ou soldagem, quando comparados aos agos ao carbono
(SILVA, 2010; PADILHA e GUEDES,1994).

Possuem como elementos principais em sua composi¢ao quimica o ferro, o
carbono e o cromo, podendo ainda apresentar elementos de liga como, por exemplo,
0 niquel e o molibdénio. A composicao varia em fungao das operagdes de fabricagao
a que foram submetidos e das propriedades finais desejadas. Como regra, possuem
boa resisténcia a corrosdo, podendo apresentar ainda boas propriedades, como
tenacidade e resisténcia mecanica, inclusive em altas temperaturas (SALES, 2013).

O teor de Cr livre na matriz confere aos acgos inoxidaveis a capacidade de
formacado de uma camada superficial de 6xidos, esta camada apresenta-se na forma
de uma fina pelicula autorregenerativa, aderente, ndo porosa e com caracteristicas
ceramicas, denominada de pelicula passiva. Ela atua como uma barreira que isola o
aco da acado dos agentes corrosivos presentes no meio onde ele é empregado,
possuindo apenas alguns nandmetros de espessura, minimiza ou anula a interagao
do substrato com o eletrdlito, conferindo assim grande a resisténcia a corrosao.
Elementos de liga como molibdénio, niquel e nitrogénio influenciam na formacgao da
pelicula passiva dando ao ago maior resisténcia a corrosao. (SEDRIKS, 1996; LO, et
al., 2009; NINGSHEN et al, 2007).

Apesar de universalmente aceita, a denominacao de acgo inoxidavel dada as
ligas com teores de cromo superiores a 12% em peso ndo é correta, pois em
determinadas condi¢cbes e sob a exposicdo a alguns agentes agressivos ocorre a
dissolugdo ou o rompimento da camada passiva. Assim 0s agos inoxidaveis passam

a estar sujeitos a ocorréncia de oxidagdo que pode apresentar-se na forma de
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corrosao por pites, corrosao intergranular ou corroséo sob tensao (VILLARES, 1995;
NINGSHEN et al, 2007).

2.2. Efeitos dos elementos de liga nos agos inoxidaveis

A adicdo de diferentes elementos de liga nos agos inoxidaveis visa a

obtencdo de determinadas propriedades ou mesmo uma melhora em um aspecto

pontual como resisténcia a corrosao, por exemplo. A Tabela 1 apresenta o efeito dos

principais elementos de liga utilizados nos agos inoxidaveis.

Tabela 1: Efeito dos elementos de liga.

Elemento Efeito
Tem acdo sobre a resisténcia a corrosao dos ago inoxidaveis. Atua na
Cromo formagao de precipitados gerando endurecimento secundario (SILVA,
2010).
] Confere aos agos inoxidaveis ductilidade, resisténcia mecéanica e
Niquel soldabilidade. Torna o ago nao magnético (TREMARIN, 2007)
Tem acdo sobre a passividade e a resisténcia quimica dos agos
Molibdénio inoxidaveis, quando associado ao cromo, melhora a resisténcia a
corrosao por pites e fresta (HIGGINS, 1982).
Atua atenuando os efeitos de impurezas danosas aos acos. Pequenas
Manganés quantidades deste elemento associado ao niquel melhoram a
resisténcia mecanica (HIGGINS, 1982).
o Aumenta a resisténcia a corrosdo em temperaturas elevadas.
Silicio (HIGGINS, 1982).
Associado ao molibdénio e o cromo aumenta a resisténcia a corrosao.
Nitrogénio Teores de 0,1 a 0,3% aumentam a resisténcia a corrosao por pites
(SEDRIKS, 1986).
Carbono Aumenta a resisténcia mecéanica, associado ao cromo reduz a
resisténcia a corrosdo (SEDRIKS, 1986).
Aluminio Aumenta a resisténcia a corrosdo em temperaturas elevadas, quando
dissolvido em excesso na ferrita fragiliza o ago (HIGGINS, 1982).
Cobre Atua na formacéao de precipitados aumentando a resisténcia mecanica
(SILVA, 2010).
Nidbio Atua na reducao da sensitizagédo (SILVA, 2010).

Fonte: Préprio autor.
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2.3 Tipos de acos inoxidaveis

Apesar de ndo haver ha consenso entre os autores (SILVA, 2010;
COUTINHO, 1992) acerca da quantidade e nomenclatura atribuida aos diferentes
tipos de acos inoxidaveis, todos consideram a microestrutura como critério de
classificagdo. Silva (2010) agrupa os agos inoxidaveis em cinco categorias basicas:
martensiticos, ferriticos, austeniticos, ferriticos-austeniticos e endurecidos por
precipitacdo. As familias dos agos inoxidaveis e suas derivacdes sao ilustrados na
Figura 1.

Figura 1: Familias dos agos inoxidaveis.
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Fonte: Chaporova e Kudryavtseva, 1978.

2.3.1. Agos inoxidaveis martensiticos

S&o as ligas de Fe e Cr, com teor de Cr na faixa de 11 a 18%, e teor de C

acima de 0,1%, apresentam estrutura cristalina tetragonal de corpo centrado. O Fe e
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o Cr presentes na liga interceptam o campo austenitico no diagrama de fases, o que
torna-os endureciveis por tratamento térmico de témpera (LIMA, 2005). S&o
magnéticos e sua utilizagdo, devido ao alto teor de C ocasiona uma grande
quantidade de pecas defeituosas com altos indices de trincas a quente, micro
rechupes e inclusdes. Estes defeitos sao decorrentes, principalmente, de um amplo
intervalo entre as linhas liquidus e solidus. (GRACIOSO, 2003).

Na década de 60, com a finalidade de reduzir os defeitos que surgem
durante a solidificagao dos acos inoxidaveis martensiticos, foram desenvolvidos os
acos inoxidaveis martensiticos macios, com menores teores de C e adi¢des de
niquel e molibdénio (NALBONE,1982).

Tal familia de agos inoxidaveis pode ser considerada equivalente a familia
dos acos para témpera e revenimento, com a principal diferenca de apresentar
elevados teores de cromo. A agdo do cromo na liga eleva a temperabilidade do
material e a resisténcia ao amolecimento no revenimento (SILVA, 2010).

A Figura 2 ilustra as derivagdes obtidas do aco AISI 410 pela adigdo ou
variagao dos teores de elementos de liga.

Figura 2: Derivagdes do ago inoxidavel AlSI 410.
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Fonte: Gerdau, 2009.

Mais recentemente foram desenvolvidos agos inoxidaveis martensiticos com

adicao de nitrogénio e niquel e menores teores de C, tais agos apresentam melhor
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tenacidade, soldabilidade e resisténcia a corrosdo e continuam em desenvolvimento
para atender o mercado que necessita de materiais mais faceis de processar e com
melhores propriedades mecanicas (CRAWFORD, 1982).

O aco inoxidavel AISI 410 pode ser considerado o material de base da
classe dos martensiticos, possui teor de Cr na faixa de 11,5 a 13,5% e até 0,15% de
C (LESLIE,1981).

2.3.2. Acos inoxidaveis ferriticos

S&o ligas de Fe-Cr, com Cr na faixa de 11 a 27%, com teor de C menor que
0,08% e pequena quantidade de C e N. Podem ter adicbes, em pequenas
quantidades de Mn, Si, Al, Ni, Mo, ou Ti (LACOMBE, 2000; SILVA, 2000; LESLIE,
1981). Em temperatura ambiente possuem a estrutura cristalina do ferro puro, cubica
de corpo centrado, diferenciando a classe dos ferriticos das demais classes de agos
inoxidaveis.

As baixas solubilidades do C e do N associadas as elevadas velocidades de
dispersao na matriz ferritica tornam os acos inoxidaveis ferriticos criticamente
suscetiveis a sensitizagao, tal inconveniente apresentado pelo material € amenizado
pela manutencdo das quantidades de C e N as mais baixas possiveis e pela adicdo
de Ti e Nb que atuam como estabilizadores ligando-se preferencialmente ao C e ao
N ficando assim o Cr dissolvido na matriz ferritica (SMITH, 1993). Nao ha ocorréncia
de martensita quando os agos inoxidaveis ferriticos sao estabilizados pela adigao de
Ti e Nb, isoladamente ou combinados, assim a soldabilidade, a formabilidade e a
resisténcia a corrosdo sao melhoradas (ACESITA, 2004 apud CASTRO, 2005).

Devido aos baixos teores de C, ndo ha formagcao de martensita suficiente
para o endurecimento por témpera, haja vista que a fragilidade causada pela
martensita anula os pequenos ganhos de endurecimento obtidos, a matriz ferritica é
garantida por recozimento (SILVA, 2000). O controle da precipitacédo de carbonetos e
nitretos promovem aumentos nos limites de escoamento e de resisténcia, sem
implicagbes negativas na ductilidade, tenacidade e resisténcia a corrosdo (SMITH,
1993).

Em comparagdo aos acos inoxidaveis austeniticos, os ferriticos, em
determinados casos, apresentam melhores propriedades de resisténcia a fadiga

térmica, pelo baixo coeficiente de dilatagéo, e de resisténcia a corrosdo sob tensao,
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por exemplo. Tal caracteristica é explicada pelo menor concentracdo e tensdes da
estrutura cubica de corpo centrado, pois seu modo de deformacdo é cruzado, com
diversos sistemas de deslizamento atuando ao mesmo tempo, diferentemente da
estrutura cubica de faces centradas que tem um modo de deformacdes planar que
caracteriza-se pelo acumulo de deslocamentos internos em determinados planos
originando maior concentragao de tensdes. (GIOSA, 2003).

As baixas quantidades de Ni ou mesmo a sua auséncia nos ferriticos faz
com que sejam competitivos em aspectos de custos em relagdo aos austeniticos.
Apresentam como caracteristica negativa a limitagao para utilizagdo em aplicagdes

criogénicas em funcédo da transigéo ductil-fragil (LACOMBE, 2000).

2.3.3. Acos inoxidaveis austeniticos

Respondendo por aproximadamente 2/3 da producdo mundial de acos
inoxidaveis, os austeniticos sédo tidos como a classe mais comum dos inoxidaveis
(PADILHA e RIOS, 2002; COLPAERT, 2008; SILVA, 2010). Tem estrutura cristalina
cubica de face centrada, ndo sdo magnéticos e apresentam entre os diversos tipos
de acgos inoxidaveis o maior numero variagdes de composi¢des (MEDEIROS, 2015).

Séo ligas Fe-Cr com adigdo de elementos austenitizantes como o niquel o
manganés e o nitrogénio, contém normalmente de 16 a 26% de Cr, até 35% de Ni,
até 15% de Mn e baixissimo teor de C, podendo chegar a 0,02%. Sado endurecidos
por deformagado plastica, apresentam alta resisténcia a corrosdo, excelentes
propriedades criogénicas e boa resisténcia mecéanica em altas temperaturas (LIMA,
2005).

Nos agos inoxidaveis austeniticos mais comuns o limite de escoamento &
considerado baixo, da ordem de 200 a 250 MPa, como alternativa para melhor esta
caracteristica de tais ligas tem-se o encruamento por deformacao a frio, pois a baixa
energia de defeito de empilhamento associada a formagdo de martensita induzida
por deformagéo proporcionam elevada taxa de encruamento possibilitando atingir
limites de escoamento da ordem de 1200 MPa. Entretanto, o aquecimento da liga
encruada pode causar reversdao da martensita e até recristalizacdo com
consequente queda na resisténcia mecéanica (PADILHA e RIOS, 2003).

A Figura 3 apresenta o comportamento das propriedades mecanicas do ago

inoxidavel austenitico AlSI 310 em fungao da deformacgao plastica a frio.
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Figura 3: Propriedades do ago inoxidavel AISI 310 encruado.
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Fonte: Silva, 2010.

O acos inoxidaveis os austeniticos classificam-se como estaveis e
metaestaveis. Os estaveis mantém a estrutura austenitica apos consideravel
deformacédo a frio. Ao passo que os metaestaveis alteram sua estrutura para
martensitica ou acicular (SILVA, 2010).

Na Figura 4 é possivel observar que o limite de escoamento dos agos
austeniticos cresceu timidamente até a década de 80, a partir dai a adicao de
elevados teores de nitrogénio nas ligas permitiu um salto nos valores do limite de

escoamento.

Figura 4: Variacao do limite de escoamento dos agos inoxidaveis austeniticos.
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A Figura 4 apresenta a evolugao dos limites e resisténcia e de escoamento
dos acgos inoxidaveis austeniticos em funcdo do aumento dos teores de N das
referidas ligas.

Figura 5: Efeito do nitrogénio na resisténcia mecanica dos agos inoxidaveis
austeniticos.
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2.3.4. Agos inoxidaveis ferriticos-austeniticos (Duplex)

Séao ligas Fe-Cr-Ni que apresentam microestruturas compostas por duas
fases, uma ferritica e outra austenitica. A austenitica apresenta-se na forma de ilhas
de morfologia arredondada na matriz de ferrita, com uma concentracdo de
aproximadamente 50% em volume. Tal concentragdo proporciona um
balanceamento correto entre as fases, dependendo do fabricante o balango de fases
pode variar. A estrutura do material € obtida com o controle da composi¢ao da liga e
dos parametros de tratamento térmico (MARTINS, 2006; SUUTALA, 1980).

Desenvolvidos para pesquisas sobre o efeito das fragcbes volumétricas
crescentes de ferrita nos agos austeniticos, foi constado que este aumento de ferrita
proporcionava um maior limite de escoamento, posteriormente foram introduzidos
elementos de liga como Cu e Mo que permitiram melhoras nas propriedades de tais
acos por possibilitarem o endurecimento por precipitacdo. Neste ponto do

desenvolvimento dos duplex, ja era observada uma resisténcia mecanica maior do
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que a dos acos inoxidaveis austeniticos, pior desempenho no processamento, boa
resisténcia a corrosao uniforme e intergranular e suscetibilidade a corrosao por pites,
ja que a ferrita apresentava-se enriquecida em Cr e Mo, tal problema s6 foi
solucionado com a introdugao de teores mais altos de Ni (INFOMET, 2017).

Os teores de Cr e Ni mais comumente encontrados nos acos inoxidaveis
duplex séo de 20 a 30% de Cr e de 5 a 10% de Ni, o teor de carbono é menor que
0,03% e elementos como Mn, N, W e Cu séao utilizados como elementos de liga
alterando sua microestrutura e suas propriedades (REICK et al, 1992).

Além da ferrita e da austenita uma variedade de fases podem formar-se nos
acos duplex durante o tratamento térmico de envelhecimento, tais fases
apresentam-se na forma de precipitados (MARTINS, 2006). As ligas mais comuns
sao: 2304, 2205 e 2507. A Figura 6 mostra a micrografia tipica dos agos inoxidaveis
duplex em duas condicbes diferentes, na condi¢cao solubilizada ndo € observada a
ocorréncia de precipitados nos contornos de gréos, na condicdo envelhecida os
precipitados estdo presentes.

2.3.5. Agos inoxidaveis endurecidos por precipitacao
Figura 6: Micrografias obtidas por microscopia 6ptica: (a) Condi¢ao Solubilizada. (b)
Tratada a 675 °C/1000 s.

Desenvolvidos deste a década de 1940, os agos endureciveis por
precipitagdo foram criados a partir de agos austeniticos classicos que tiveram o seu
teor de niquel reduzido e que sofreram a adi¢ao elementos de ligas que favorecem a
formacao de precipitados, com o passar dos anos difundiram-se na industria e
passaram a ser utilizados em diversos ramos (SILVA, 2010), foram desenvolvidos
para atender a necessidade da industria aeroespacial por um material com boas
caracteristicas de resisténcia a corrosao e resisténcia mecanica em temperaturas
elevadas, soldabilidade e ductilidade (CASTELETTI, 2010). Atualmente sao
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utilizados em uma ampla gama de aplicagdes nas areas médica, aeroespacial,
automobilistica, nuclear e de petréleo (MEDEIROS, 2015). E utilizado ainda em
alguns casos especificos da industria de moldes de injecao de plasticos, entretanto o
seu alto custo em relacdo aos acgos inoxidaveis martensiticos apresenta-se como
empecilho para maior utilizagdo neste ramo (RIBEIRO, 2009).

O endurecimento e aumento de resisténcia mecanica se dao por tratamentos
térmicos de solubilizagdo e envelhecimento, no qual ocorre a precipitagdo dos
compostos intermetalicos de Cu, Al, Mo, Ti, Nb (LI et al.,2008; BRESSAN, 2008),
podendo haver superenvelhecimento em determinadas temperaturas.

O tipo de precipitado dependera da composi¢gédo da liga, quando dispersos
uniformemente na matriz impedem o deslocamento das discordancias, maiores
tempos e temperaturas de envelhecimento favorecem o aumento e o coalescimento
dos precipitados, reduzindo a resisténcia mecanica. (BERALDO, 2013)

Dentro da classe dos endureciveis por precipitacdo ha uma divisdo em trés
subclasses, que sdo os austeniticos, os semiausteniticos e os martensiticos, as
composi¢des quimicas devem ser finamente balanceadas para proporcionarem a
ocorréncia de dois mecanismos de endurecimento, o primeiro € a da transformacéao
da austenita em martensita e o segundo a precipitacdo de compostos intermetalicos
(PECKNER et al., 1977). O ago inoxidavel endurecivel por precipitagdo mais comum
€ o 17-4PH.

2.4. Ago inoxidavel AISI 410

O aco inoxidavel AISI 410 pertence a classe dos acgos inoxidaveis
martensiticos, sendo o material basico da mesma, é também especificado pelas
normas ABNT NBR 5601 Tipo 410, ASTM A 276-81a Tipo 410, SAE 51410 DIN X 10
Cr 13, Wnr 1.4006, UNS S41000, BS 970:1970 Tipo 410S41 e JIS G 4303-81 Tipo
SUS 410 (VILLARES, 2004).

Seu uso é consolidado em diversos ramos industriais onde se deseja a
aplicacdo de um material com alta resisténcia mecanica e elevada resisténcia a
corrosdao. Como exemplos de utilizacdo pratica pode-se citar a aplicacdo em
componentes de valvulas, turbinas e bombas. E aplicado ainda como revestimento
duro em elementos mecéanicos onde se deseja resisténcia ao desgaste (LIPPOL,

2005). A Tabela 2 exibe a composi¢ao quimica nominal do ago inoxidavel AlSI 410.
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Tabela 2: Composicao quimica do aco AlSI 410.
Cr C Mn Si P S Fe

11,5-13,5 0,15 1 1 0,04 0,03 Balanco
Fonte: ASM,1993.

A composicao quimica do ago AlISI 410 da ao material a capacidade de
desenvolver estrutura martensitica a partir do resfriamento quando submetido a um
tratamento de austenitizacdo (SMITH, 1993). A Figura 7 mostra o diagrama de
equilibrio Fe-Cr que ilustra o efeito do teor de cromo no material, nela pode-se
observar o limite do campo austenitico proximo a 12 % de cromo e a agao
ferritizante do elemento, que além de contrair o campo gama, desloca a composigéo
eutetdide para 0,35%, aumenta a temperatura eutetdide e reduz a solubilidade
maxima do carbono na austenita para 0,7%.

Figura 7: Diagrama de equilibrio Fe-Cr.
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A obtencédo de estrutura totalmente martensitica, por meio de tratamento
térmico, esta condicionada em atingir o campo austenitico limitado pela composi¢cao
quimica do ago (HENKE, 2014).

Sob a éptica metalurgica o ago AlISI 410 apresenta, no tratamento térmico de

témpera e revenimento, comportamento similar aos agos carbono e agos baixa liga
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temperaveis. O alto teor de cromo do material permite o resfriamento a velocidades
bastante lentas como pode observado no diagrama TTT — Tempo, Temperatura e
Transformagdo (Figura 8) para o ago inoxidavel martensitico AISI 410 (HENKE,
2014).

Figura 8: Diagrama TTT para o ago AlSI 410.
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Fonte: Welding Handbook, 1982.

A Figura 8 mostra o efeito do elevado teor de Cr do ago AISI 410 que
provoca o deslocamento do cotovelo do diagrama para a direita, tal deslocamento se
traduz em velocidades de resfriamento baixas para a obtengdo da estrutura
martensitica no material.

Usualmente o aco inoxidavel AlSI 410 é submetido aos tratamentos térmicos
de recozimento, témpera e revenimento e de endurecimento superficial. A
temperatura de témpera varia na faixa de 930 até 1010 °C, temperaturas acima
desta faixa podem provocar o crescimento excessivo do gréo austenitico e também
o aparecimento da fase delta, que resulta em queda da dureza, enquanto que
temperaturas inferiores ndo sao suficientes para dissolver a quantidade maxima de
carbonetos e homogeneizar a estrutura, utiliza-se como meio de resfriamento o ar ou
o 6leo. O revenimento é realizado basicamente em duas faixas de temperaturas, a
primeira para a obtencdo de elevada resisténcia mecanica com temperaturas
variando de 200 até 380 °C e a segunda quando se deseja melhores caracteristicas

de ductilidade e tenacidade em detrimento da dureza e resisténcia mecanica com



25

temperaturas variando na faixa de 600 até 650 °C. Temperaturas situadas na faixa
de 400 até 600 °C nao sao utilizadas pois provocam uma queda acentuada na
tenacidade e na resisténcia a corrosédo, tal fenbmeno é conhecido como fragilidade
do revenido. Em aplicacbes onde é necessaria elevada dureza superficial séo
aplicados tratamento de endurecimento superficial associados ao tratamento de
témpera e revenimento. (BARBOSA et al, 1976).

Pereira (2001) estudou o efeito de reparos com operag¢des de soldagem no
aco AlSI 410 pela técnica de dupla camada e concluiu que o material responde bem
ao revenimento causado por passes subsequentes tendo em vista que seus
experimentos demonstraram que ha uma reducao da dureza da zona termicamente
afetada em uma faixa equivalente em largura a area endurecida e com tenacidade
em valores préoximos aos previstos para o metal de base temperado e revenido.

Wolfenden (1983), analisou os efeitos de diferentes paréametros de
revenimento no ago AlSI 410 sobre o modulo de Young do material. Para tal realizou
a témpera a partir da temperatura de 960 °C com resfriamento em 6leo em quatro
amostras austenitizadas e posteriormente aplicou o revenimento conforme

especificado na Tabela 3.

Tabela 3: Parametros de tratamentos térmicos utilizados por Wolfenden, 1983.
Amostra Témpera Revenimento

1 960 °C 250°C/1h
2 960°C 650°C/15h
3 960 °C 650°C/3h
4 960 °C 780°C/1h

Fonte: Wolfenden, 1983.

Dos seus experimentos Wolfenden (1983) concluiu que o médulo de Young
para o aco AlISI 410 temperado e revenido depende ndo sé da temperatura de
revenimento, mas também do tempo de revenimento, conforme pode-se constatar
da observagao dos valores constantes para as amostras 3 e 4 na Figura 9.

Tsai et al. (2002) estudou as transformacdes de fase no aco AISI 410 através
da dilatometria, da microscopia optica e da microscopia eletrbnica de transmisséao.
Para tal submeteu as amostras a diversos parametros de tratamento térmico e de

deformacéao, conforme exposto na Figura 10.
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Figura 9: Comportamento do moédulo de Young.
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Figura 10: Parametros de tratamentos térmicos e de deformagao a quente.
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Fonte: Tsai et al., 2002.

A Figura 11 apresenta os resultados obtidos por Tsai et al. (2002), nela é
possivel verificar que a temperatura de formacédo da martensita (Ms) diminui com o
aumento da taxa de resfriamento do aco e que para uma mesma taxa de
resfriamento a amostra austenitizada em maior temperatura apresenta Ms maior do
que amostras austenitizadas em temperaturas menores. Tal comportamento foi
atribuido a auséncia de carbonetos de cromo precipitados, pois tais carbonetos
agem como estabilizantes da austenita. Ao analisar o comportamento da
transformacdo de fases em uma amostra submetida a diferentes niveis de
deformacdo a quente, concluiu que maiores deformacdes resultam em estabilizacao

da austenita, reduzindo assim Ms.
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Figura 11: Variagdo de Ms em fungdo da taxa de resfriamento.
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O aco AISI 410 podera apresentar endurecimento secundario no
revenimento quando revenido a temperaturas préximas dos 400 °C devido a
precipitagcdo dos carbonetos de Cr (HEAT TECH, 2009). A Figura 12 apresenta o
diagrama de revenimento do ago AISI 410 e ilustra o comportamento das

propriedades mecanicas do material em fungdo da temperatura de revenimento
aplicada ao mesmo.
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Figura 12: Diagrama de revenimento do ago AISI 410.
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2.5. Aco inoxidavel 17-4PH

O aco 17-4PH é o material basico da familia dos acos endureciveis por
precipitacdo, sendo composto por ferro, carbono, cromo, niquel e cobre. E utilizado
em aplicacdes onde resisténcia moderada a corrosdo e elevadas propriedades
mecanicas sdo desejadas em temperaturas de até 316 °C (LUDLUM, 2006), como
em correntes, engrenagens, eixos, molas, bombas e valvulas de alta pressao das
industrias aeronautica, de extracao de petréleo, petroquimica, quimica, de papel e
celulose, entre outras (SILVA, 2010).

O aco 17-4PH é também especificado pelas normas AISI 630, W.Nr 1.4542
X5CrNiCuNb17-4, JIS G4303 SUS 630, ASTM A564-630, UNS S17400 (VILLARES,
2015).

A Tabela 4 apresenta a composi¢cdo quimica nominal do ago inoxidavel 17-
4PH, nela é possivel verificar a presenca de elementos formadores de precipitados,

como o Cu.

Tabela 4: Composi¢ao quimica do aco 17-4PH.
Cr C Mn Si Ni Cu Nb P S Fe

15,60-17,50 0,07 1,00 1,00 3,00-5,00 3,00-5,00 0,15-045 0,04 0,03 Balango

Fonte: ASM, 1993.
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Apresenta microestrutura martensitica quando tratado termicamente, sendo
aplicados os tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento. Para tal o
material € aquecido em temperaturas em torno de 1035 °C por aproximadamente 30
minutos e resfriado com velocidade suficientemente alta para evitar a precipitacéao
dos compostos intermetalicos. Posteriormente é reaquecido em uma faixa de
temperaturas que variam de 465 °C até 620 °C durante periodos que podem variar
em uma ampla faixa de tempos, que vai de 30 minutos até dez horas (SILVA, 2010;
LUDLUM, 2006).

A especificacao dos parametros de tratamento deve ser realizada de acordo
as propriedades desejadas para uma aplicagdo especifica. Variagdes isoladas ou
combinadas de tempo e temperatura resultam em valores de dureza bastante
diferentes. Além dos valores de dureza propriamente ditos, o comportamento da
dureza ao longo do tempo de envelhecimento pode ser bastante diferente para
variagdes relativamente pequenas de temperatura (HSIAO, 2002; WU, 2003).

Hsiao (2002) investigou as transformacdes de fases e o endurecimento pelo
tratamento de envelhecimento do aco 17-4PH através de analises dilatométricas, por
microscopia eletrdnica de transmissao e por difragcao de raio-X. Para tal, foi realizada
a solubilizagdo das amostras por trés minutos na temperatura de 1040 °C seguido
por resfriamento em uma taxa de 10 °C/s em um dilatdmetro. Posteriormente as
amostras foram submetidas ao envelhecimento em uma faixa de temperaturas de
480 °C até 620 °C por periodos de 30 minutos até 8 horas, tendo observado que a
matriz martensitica do material solubilizado apresenta-se supersaturada de cobre e
constatou que a microscopia Optica tradicional ndo é efetiva para a caracterizagao
do ago 17-4PH, haja vista que a micrografia obtida da amostra analisada no
dilatbmetro nao foi representativa de uma estrutura martensitica classica ou
temperada. Além disso, os compostos intermetalicos precipitados e a austenita
retida ndo puderam ser identificadas visualmente. A analise por microscopia
eletrénica de transmissao do material solubilizado revelou que a microestrutura
obtida € composta por ripas de martensita que apresentam microderivagoes e alta
variagdo de densidade de ocorréncia na amostra, a impossibilidade de observar
precipitados de cobre foi atribuida a supersaturagao da estrutura martensitica.

A Figura 13 apresenta a metalografia o ago 17-4PH na condig¢ao solubilizada
a 1040 °C, a imagem obtida ndo é representativa da estrutura martensitica classica

ou da martensita temperada, precipitados intermetalicos e austenita retida ndo foram
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identificados, foi relacionado a supersaturagao de Cu na matriz martensitica (HSIAO,
2002).

Figura 13: Metalografla de uma amostra de ag:o 17 4PH solublllzada a 1040°C.

Fonte:.Héiao, 2062.

A Figura 14 mostra a micrografia do ago inoxidavel 17-4PH obtida por
microscopia eletrénica de transmissdo para uma amostra solubilizada e resfriada a
uma taxa de 10 °C/s, nela observa-se a matriz martensitica com ripas de martensita
que apresentam microderivagcdes e alta variacdo de densidade de ocorréncia na
area analisada. Novamente a falha na detecg¢ao de precipitados de Cu é atribuida a

supersaturagao de Cu na matriz.

Figura 14: Micrografia de uma amostra de aco 17-4PH solubilizada.

Na andlise do material submetido a diferentes parametros de

envelhecimento Hsiao (2002) constatou que a melhor resposta obtida foi para a
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temperatura de 480 °C, conforme apresentado na Figura 15, nesta temperatura o
pico de endurecimento ocorreu para o tempo de uma 1 h, entretanto para tempos
que variaram até 8 h a dureza manteve-se relativamente constante. Para as
temperaturas de 565 °C e 620 °C o comportamento da dureza foi bastante
semelhante, entretanto os valores obtidos para a temperatura mais alta foram
significantemente menores que os obtidos para a temperatura de 565 °C. Devido ao
baixo teor de carbono do aco em estudo, o efeito da tempera da martensita foi pouco
significante no resultado final da dureza.

Wu (2003) estudou o comportamento das propriedades mecanicas, fadiga e
fratura em alta temperatura do aco 17-4PH, para diferentes condi¢cdes de tratamento
térmico e obteve resultados bastante semelhantes aos de Hsiao (2002).

Figura 15: Efeito tempo/temperatura de envelhecimento sobre a dureza do ago 17-
4PH.
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Fonte: Hsiao, 2002.
A Figura 16 mostra a micrografia obtida por microscopia eletrbnica de
transmissao para uma amostra envelhecida a 480 °C por 1 h, nela foi observado que
a matriz martensitica continuava a apresentar regides de altas densidades de ripas

de martensita, novamente nao foi possivel observar a presenga dos precipitados de
Cu.
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Figura 16: Micrografia do ago inoxidavel AlSI 17-4 envelhecido a 480 °C por 1 h.
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Fonte: Hsiao, 2002.

A Figura 17 apresenta a imagem de campo brilhante de uma amostra de aco
AISI 17-4PH envelhecido a 620 °C por 4 h obtida por microscopia eletrbnica de
transmissao, nela foi verificada a presenga de grandes quantidades de precipitados
na matriz martensitica, com tamanho médio de particula de 30 nm, foi inferido que

os precipitados observados sdo uma fase rica em Cu (Hsiao, 2002).

Fonte: Hsiao, 2002.
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A analise de Hsiao (2002) revelou ainda a ocorréncia de austenita reversa na
amostra solubilizada a 1040 °C, resfriada ao ar e envelhecida a 620 °C. Além disso,
foi verificada uma grande quantidade de precipitados na matriz martensitica
conforme evidenciado na Figura 18. Wu (2003) atribui a ocorréncia de austenita
reversa em amostras envelhecidas em temperaturas acima de 600 °C a segregacgao

de elementos estabilizantes da austenita.

Figura 18: Micrografia do ago 17-4PH envelhecgido a 620 °C por 4 h.
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Fonte: HS|ao 2002.

Tavares (2010) estudou a resisténcia a corrosédo intergranular no aco
inoxidavel 17-4PH submetido a diversas condicbdes de tratamentos térmicos e
concluiu que a condicao solubilizada do material € a que apresenta maior resisténcia
a corrosao. Na pratica esta condicdo do material é utilizada somente em operacgdes
de usinagem. As amostras envelhecidas na faixa de 460 °C até 480 °C com tempos
de envelhecimento variando de 4 até 8 h apresentaram elevada resisténcia a
corrosao, as amostras envelhecidas em temperaturas acima de 495 °C
apresentaram altos graus de sensitizagdo o que indica alta suscetibilidade a
corrosdo intergranular. Tais conclusbes sédo especialmente importantes para as
operagcbes de soldagem do ago 17-4PH, haja vista as elevadas temperaturas
envolvidas nos processos de soldagem e as dificuldades de controle dos parametros

de aquecimento e resfriamento dos materiais.

2.6. Agos microfundidos

Os processos de microfusao tem por propdsito a fabricagdo de componentes

com de geometria complexa, necessitando assim de menor usinagem apos a
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fundicdo, durante o processo existe o risco de distorcdes nas pecas, principalmente

na solidificagcéo, a Figura 19 ilustra as etapas dos processos de microfusao.

Figura 19: Fluxograma de um processo de microfuséo.
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Fonte: Rizzo, 1994.

A solidificagdo cria estruturas dentriticas e regides de alta concentragdo de
segregados, sendo as mesmas frageis e comprometedoras da conformabilidade das
pecas microfundidas. Assim, torne-se necessaria a realizacdo de tratamentos
térmicos em tais componentes, sendo que em muito casos, duas etapas de
tratamentos térmicos s&o necessarias, a primeira para homogeneizar o material
bruto de fusdo e dar conformabilidade ao mesmo e a segunda para atingir as
propriedades mecanicas de projeto do componente, cabe ressaltar que os
resultados da segunda etapa sao fortemente dependentes da primeira. A Figura 20
apresenta a ilustragcdo de uma estrutura dendritica, o aspecto de pinheiro observado
na ilustragéo representa as frentes de solidificagdo dos metais microfundidos, onde o
tronco é regido onde a solidificagdo ocorreu primeiro e os galhos sdo das derivagoes

da frente e solidificacéo principal.
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Figura 20: Estrutura dentritica.

Fonte: adaptado de Kurz e Fisher ,1992.

Os espagamentos entre as dendritas e suas relagdes geométricas
influenciam diretamente nas propriedades mecéanicas, no estado bruto de fusdo e
ap0s as operagdes de tratamentos térmicos, o espacamento dentritico é
inversamente proporcional a resisténcia mecanica influenciando nos espagamentos
entre porosidades ou precipitados.(PRATES e DAVIES, 1978).

A Figura 21 representa ilustra o fendmeno de solidificagdo com a formagéo de

estruturas dendriticas em diferentes escalas de observagéo.
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Figura 21: Representacéo esquematica dos fendbmenos de solidificagdo dendritica.

Escala do sistema: fendGmenos de
transporte de massa, momento,
calor e espécie; taxa de
resfriamento, evolugio do calor
latente, forma dos grios,
macrosegregacao, porosidades,
variagdes de volume.

10°m

Escala do grido: cristais colunares
ou equiaxiais, transferéncia local de
calor e espécie, arraste interfacial
de espécie, espagamentos,
fendomenos de engrossamento

107"m

Escala da imterface: instabilidade
das interfaces, capilaridade,
equilibrio local, movimentagio e
super-resfriamento da ponta da
dendrita.

107 m

10°m i Escala at E‘m'1i ca: nucleagio,

estrutura das interfaces (facetada
TRy oot ou ndo facetada), cinética de
"""" seliass adesao de atomos.

-
L

3

=
=
0]
e

Fonte: Beckermann, 1994.
2.7. Segregacdes em acos microfundidos

A variacdo da composi¢cdo de um aco em um determinado local, em relacéo
a sua composicdo nominal é chamada segregacgado, elas sdo resultantes da
distribuicdo dos elementos na estrutura solidificada. Assim, a composi¢cao de uma
liga varia de ponto para ponto no produto fundido, a variagado pode ser de tal ordem
que contribui para a formagdo de compostos noxios ao metal. As segregagdes séo
classificadas em microsegregagdo e macrosegregacao, e afetam as propriedades
mecanicas, a resisténcia a corrosao e o processamento dos acos. Além disso, as
variagdes de composicao quimica podem resultar em comportamentos inesperados

aos tratamentos térmicos (DA SILVA, 2011).

2.7.1. Microsegregacoes

Ocorrem na escala do tamanho de gréo e sao decorrentes de variagdes nos
teores de soluto entre o centro e a regido limitrofe da area considerada. Sao
consideradas as resultantes da rejeicdo de soluto na interface sdlido/liquido na
solidificacdo. Dessa forma, ocorre uma grande variagdo na composigéo da liga entre
0 nucleo e as regides intersticiais das areas de solidificacédo, ficando as mesmas

ricas em elementos de liga, impurezas e inclusdes. A realizagdo de tratamentos
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térmicos pode amenizar os danos das microsegregacées nos metais. (DA SILVA,
2011).

2.7.2. Macrosegregagao

E um defeito de longo alcance que é o resultado dos movimentos do metal
liquido na area pastosa localizada atras da frente de solidificacdo ou de variacbes
ocorridas no metal liquido antes da frente de solidificagdo. Ha cinco aspectos que
influenciam na geragédo de macrosegregagdes:

1 — convecgao originada por diferencas de temperaturas no metal fundido;

2 — contragdes térmicas e de solidificagao;

3 — densidades diferenciadas no liquido e sdlido;

4 — densidades diferenciadas no liquido interdendritico; e

5 — efeitos da gravidade (LIMA, 2006).

2.8. Tratamentos Térmicos

O termo tratamento térmico é definido como o conjunto de operagdes de
aquecimento e resfriamento de uma peg¢a ou componente a uma temperatura
determinada e por um periodo adequado, que visa adequar as propriedades
mecéanicas de um material as especificagdes desejadas através de alteragdes na
microestrutura do mesmo. Neste trabalho os tratamentos térmicos de interesse sao
o de témpera e revenimento, para o ago AISI 410 e o de solubilizagdo e
envelhecimentos para o ago 17-4PH.

3.8.1. Témpera e revenimento

O tratamento térmico de témpera consiste no aquecimento de um acgo até a
temperatura de austenitizagado seguido de um resfriamento rapido para obtencéo de
uma estrutura dura e fragil denominada martensita. Para que a transformagéo da
estrutura austenitica em martensitica ocorra € necessaria uma taxa de resfriamento
apropriada a cada material (FARAH, 2002), tal taxa deve ser suficientemente alta
para evitar as transformacdes perliticas e bainiticas e é fortemente dependente a
composi¢cdo quimica do ago, haja vista que os elementos de liga influenciam nas
transformacgdes microestruturais. A adequacao das taxas de resfriamento pode ser
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realizada, entre outros fatores, pela variagdo do meio de resfriamento, sendo os
mais comuns a agua, o Oleo, o ar, e mais recentemente as solugdes aquosas de
polimeros. O grau de dureza obtido pelo tratamento de témpera depende da
temperabilidade do material e do meio de resfriamento (FARAH,2002).

O tratamento de témpera apresenta como inconvenientes a possibilidade de
ocorréncia de distorgdes e trincas associadas ao surgimento de tensdes internas
originadas da contracdo do ago durante o resfriamento e da expansao associada a
transformacao martensitica (SILVA, 2010).

O tratamento de témpera cria uma microestrutura de elevada dureza e
baixissima tenacidade, tais caracteristicas impossibilitam a utilizagcdo pratica dos
materiais temperados. Assim faz-se mister a realizacdo de um tratamento posterior
ao de tempera para garantir propriedades mecanicas adequadas a utilizagdo pratica
de determinado material, tal tratamento denomina-se revenimento (SILVA, 2010).

O revenimento proporciona aos acos a ocorréncia de processos difusionais
que criam a microestrutura denominada martensita revenida, que tem como
caracteristicas principais a presenga de particulas de cementita extremamente
pequenas e uniformemente distribuidas na matriz. (GRACIOSO, 2003).

Assim como na témpera, a composicdo quimica tem influéncia nas
propriedades obtidas pelo tratamento de revenimento, por exemplo, a precipitacéo
de compostos intermetalicos durante o revenimento aumenta a dureza sem
comprometer a tenacidade do material, tal comportamento €& denominado
endurecimento secundario (DA SILVA, 2001) e & observado no ago inoxidavel
martensitico AISI 410 no qual ocorre a precipitacdo de compostos de cromo nos
contornos de grao (VILLARES, 2004).

2.8.2. Solubilizagédo e envelhecimento

O tratamento térmico de solubilizacdo consiste no aquecimento do material
em temperatura suficientemente alta e na manutengcdo da mesma por um periodo
determinado para a dissolu¢do de um ou mais constituintes. Posteriormente ao
aquecimento é realizado um resfriamento rapido para evitar que os constituintes
dissolvidos precipitem novamente (SILVA, 2010). No ago inoxidavel endurecivel por

precipitacdo 17-4PH, a microestrutura resultante da solubilizacdo € martensitica.
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As temperaturas de solubilizacdo s&o extremamente importantes na
obtengdo da microestrutura e propriedades desejadas, temperaturas muito elevadas
podem resultar em crescimento excessivo dos gréos, enquanto que temperaturas
muito baixas ndo permitem a solubilizagcdo completa dos elementos e compostos. Os
tempos de solubilizagdo s&o igualmente importantes, haja vista que os processos de
dissolugcdo sdo normalmente lentos.

O tratamento de solubilizacdo cria no material uma estrutura fora de
equilibrio, assim a exposicdo do material solubilizado a temperaturas elevadas
ocasionara a precipitagcao dos constituintes anteriormente dissolvidos na matriz, tal
comportamento é particularmente importante para as ligas endureciveis por
precipitacdo, como o aco inoxidavel 17-4PH. A escolha dos parametros de
envelhecimento é de extrema importancia, temperaturas muito altas podem impedir
que a precipitacdo ocorra da forma desejada reduzindo os efeitos do
envelhecimento, enquanto que temperaturas muito baixas ndo sdo favoraveis a
ocorréncia de precipitacdo. Assim como na solubilizagdo, no envelhecimento o
tempo € um pardmetro importante pois mantida constante a temperatura ele
determinara a quantidade de precipitados na liga. Quantidades pequenas poderao
produzir melhorias pouco significantes nas propriedades mecanicas, ao passo que
grandes quantidades poderao formar segregacdes indesejadas na microestrutura do
material. Os mecanismos de endurecimento por precipitagdo sdo complexos (SILVA,
2010) e estdo relacionados a ancoragem do movimento das discordancias,
formando obstaculos para tais movimentagdes (DIETER, 1981).

A maxima resisténcia mecanica obtida no processo de envelhecimento
ocorre numa fase na qual os atomos de precipitados se acumulam de forma
continua e coerente a matriz, na medida que os precipitados crescem atingem um
tamanho critico e formam uma regido de fronteira entre as fases, reduzindo a
coeréncia e as deformagdes na rede, diminuindo assim a resisténcia. Tal fenbmeno é

denominado superenvelhecimento (PECKNER, 1977).

2.8.3. Taxa de resfriamento

A taxa de resfriamento expressa o quao rapido um material sera resfriado
durante o tratamento térmico para atingir determinada microestrutura ou
propriedades desejadas. Assim, mostra-se como um parametro de extrema

importancia nos tratamentos térmicos, sendo influenciada por diversos fatores, entre
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0s quais pode-se citar: tipo de meio de resfriamento, o grau de agitacdo do meio de
resfriamento, a temperatura do meio de resfriamento, o grau de oxidagcéo e
rugosidade superficial da pega, o tamanho e a geometria da peca e a composigéo do
aco (FARAH, 2002). Neste trabalho o fator de interesse € o tipo de meio de

resfriamento.

2.8.4. Meios de resfriamento

A selecdo do meio de resfriamento a ser aplicado em um tratamento térmico
€ de grande importancia para o sucesso do mesmo, haja vista que diferentes meios
apresentam diferentes taxas de transferéncia de calor e de reducao de temperatura.
Dessa forma a obtencdo de uma determinada microestrutura e de propriedades
mecanicas desejadas, bem como a ocorréncia de trincas e distor¢ées sofre grande
influéncia do meio de resfriamento. Além dos aspectos puramente técnicos dos
componentes tratados, deve-se considerar ainda os riscos ambientais, os custos, a
disponibilidade, a seguranca e os efeitos que podem causar na saude dos
operadores dos processos de tratamento térmico. Entre os meios de resfriamento
mais utilizados pode-se citar: o ar, a agua, o oleo, as solugbes de polimeros, as
solugdes salinas e causticas e os banhos de sais e metais fundidos (FARAH, 2002).
Neste trabalho foram abordados mais detalhadamente a agua, o 6leo e uma solugao
de polimero. A Figura 22 mostra o comportamento da temperatura de uma pega
durante o resfriamento em diferente meios, nela observa-se que o resfriamento em
agua causa variagdes severas de temperatura enquanto os resfriamentos em
polimero e 6leo apresentam curvas de temperaturas mais suaves e regulares.

Figura 22: Influéncia do meio de resfriamento nas curvas de resfriamento.
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2.8.4.1. Mecanismos de resfriamento por imersao

O processo de resfriamento por imersdao de um material apresenta diferentes
mecanismos de transferéncia de calor, tais mecanismos sao identificados pela
observacdo da curva de resfriamento apresentada na Figura 23 na qual sdo

apresentados os trés estagios observados no resfriamento por imerséo.

Figura 23: Curva e estagios de resfriamento.
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— Primeiro estagio: ao deixar o forno a pega apresenta temperatura
suficientemente alta para vaporizar o meio de resfriamento. Uma pelicula estavel de
vapor se forma e envolve a peca isolando-a do meio, dessa forma o resfriamento é
lento no estagio inicial, ocorrendo principalmente por irradiagao (TENSI, 1995).

— Segundo estagio: ocorre com o rompimento da pelicula de vapor que
envolve a pega, neste momento o meio de resfriamento entra em contato com a
superficie da peca e vaporiza rapidamente gerando altas velocidades de
resfriamento. O segundo estagio estende-se até que a temperatura peca seja mais
baixa que o ponto de ebulicdo do fluido de resfriamento, momento no qual a
nucleacéo de bolhas de vapor é encerrada (TENSI, 1995).

— Terceiro estagio: é caracterizado pela transferéncia de calor por condugao

e convecgao e a taxa de resfriamento volta a ser lenta (FARAH, 2002)

2.8.4.2. Agua

A utilizacdo da agua como meio de resfriamento em tratamentos térmicos

justifica-se pelo custo extremamente baixo, alta disponibilidade, baixos riscos
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ambientais e a saude dos operadores. Fortemente agitada produz taxas de
resfriamento tdo altas quando as atingiveis em meios liquidos, pode ser utilizada
desde que o rigor da témpera n&o cause distorgdes e trincas, assim € mais indicada
para pecas de geometria simples. Para evitar a oxidagao dos metais em tratamento,
podem ser utilizados inibidores de corrosdo, e como € um ambiente propicio para
microrganismos, bioinibidores também podem ser adicionados, sem efeitos sobre as
microestruturas obtidas (TOTTEN, 1993).

A Figura 24 mostra o resfriamento em agua sem agitacdo de uma peca
cilindrica de 15 mm de diametro e 45 mm de comprimento, nela é possivel verificar a

evolucao do processo de rompimento da pelicula de vapor no decorrer do tempo.

Figura 24: Rompimento da pelicula de vapor de uma peca cilindrica resfriada em
agua.
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Fonte: Totten, 2009.

2.8.4.3. Oleo

Os o6leos sao classificados como lentos, convencionais, rapidos, de
martémpera ou de témpera a quente. O 6leo de interesse neste trabalho é o
convencional que apresenta poucos aditivos em sua composi¢gao, normalmente
contém antioxidantes. Sua taxa de resfriamento € menor que a da agua.

Apesar de serem amplamente utilizados na industria, apresentam sérios
inconvenientes relacionados aos riscos ambientais e de seguranga, exigindo
controle de temperatura e contaminantes. (ASM,1991). Como alternativa aos oleos
minerais, mais recentemente se intensificaram os estudos de 6leos vegetais para

aplicacao em tratamentos térmicos.
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A Figura 25 mostra o resfriamento em 6leo sem agitagdo de uma peca
cilindrica de 25 mm de diametro e 100 mm de comprimento, nela € possivel verificar
a evolucdo do processo de rompimento da pelicula de vapor no decorrer do tempo, &
possivel verificar que o colapso do filme de vapor é menos agressivo que em agua,

as bolhas formadas sdo menores e mais uniformes.

Figura 25: Resfriamento de uma peca cilindrica em 6leo.

&
i
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Fonte: Totten, 2009.

2.8.4.4. Polimero

Sua utilizacdo foi inicialmente introduzida para suprir as limitagdes dos
outros meios de resfriamento para atingir as propriedades desejadas, atualmente ja
sao utilizados em substituicdo aos 6leos minerais (FARAH, 2002). Apresentam os
pontos positivos dos 6leos de témpera, mas com menor risco de incéndio e menor
geracédo de fumaga, o teor de diluigdo regula a taxa de resfriamento, podendo-se
atingir valores proximos aos da agua, com maior diluicdo, ou proximos aos dos
6leos, quando mais concentrados na solugao aquosa (MOORE e CRAWLEY, 1994).
Os polimeros mais utilizados sao o poliaquileno glicol (PAG), o polivini pirrolidone
(PVP), e poliacrilato de sédio (ACR) (SANTOS, 2009).

A Figura 26 apresenta a evolugdo do rompimento da pelicula de vapores no
resfriamento de uma peca de 15 mm de didmetro e 45 mm de comprimento em
solugdo aquosa de polimero com 10% de concentragdo, sem agitagdo, nela
observa-se que o rompimento da pelicula ocorre praticamente ao mesmo tempo em
toda a peca. As bolhas formadas sao pequenas, uniformes e com distribuicdo

regular em toda a peca.
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Figura 26: Resfriamento de uma peca cilindrica em solugéo aquosa de polimero.

Totten, 2000.

A Figura 27 apresenta as curvas de resfriamento de uma peca e 25 mm de
didmetro por 100 mm de comprimento. As curvas de temperatura no centro da pecas
sdao mostradas na Figura 27 a, enquanto que as curvas de temperatura em pontos
localizados na superficie da pega sdo mostradas na Figura 27 b. As curvas revelam
que o resfriamento em solugcdo aquosa de polimero PAG apresenta menor variagao
de temperatura entre os pontos medidos na superficie quando comparado ao

resfriamento em agua.

Figura 27: Gradientes de resfriamento em agua (A) e em solugéo de PAG (B).

750 N

500 N

Temperatura (°C)

250

9 ] 1-0 2-0 3-(} 4.0 0 5 1‘0 1_5 20
Tempo (s) Tempo (s)
a) Temperatura no centro  b) temperatura na superficie
Fonte: Totten, 2000.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os materiais e métodos utilizados na pesquisa
do comportamento dos acos inoxidaveis AlISI 410 e 17-4PH microfundidos quando
submetidos a diferentes taxas de resfriamento pela variagdo do meio de
resfriamento, foi utilizado agua, 6leo mineral convencional e uma solugdo aquosa de
polimero PVP para o resfriamento das amostras.

Essa pesquisa seguiu o fluxograma mostrado na Figura 28. Nos subitens

seguintes cada etapa é descrita separadamente.

Figura 28: Fluxograma das etapas do estudo.

Acos inoxidaveis
microfundidos

| AlS1 410
Austenitizacido Solubiizacéo
® 980°C, 20min 1040°C, 20min
x [ |
0 Resfriamento | | Resfriamento | | Resfiamento Resfriamento | | Resfriamento | | Resfriamento
em dgua em oleo em polimero em dgua em dleo em polimero
| \
Revenimento Envelhecimento
380°C, 60min 480°C, 60min
| I
Microscopia Microdureza nn Microscopia | | Microssonda
otica eletrdnica EDS
Resultados

Discusséo

Fonte: Proprio autor.

3.1. MATERIAIS DE PARTIDA

Foram utilizadas sec¢bes de lingotes microfundidos para extragdo das
amostras dos acos, a secao do aco inoxidavel 410 apresentava dimensodes
aproximadas de 43 x 43 x 45 mm e a do ago 17-4PH 30 x 30 x 60 mm. A figura 29
ilustra os materiais de partida, conforme apresentado na Figura 29.

Das sec¢des iniciais foram extraidas nove amostras de cada tipo de aco, trés
para realizagdo da analise por microscopia éptica e eletrénica, trés para os ensaios

de microdureza e outras trés a serem utilizadas como contra prova caso fosse
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necessario. As amostras de 17-4PH receberam um entalhe por serra para

identificac&o.

Figura 29: Materiais de partida.
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Fonte: Préprio autor.
Earn

Figura 30: Amostras de ago 17-4PH.
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Fonte: Préprio autor.
3.2. Caracterizacao inicial

Para analise da composicdo quimica dos acos a serem estudados foi
utilizado o espectréometro de emissao Optica modelo Fondry-Master Pro, marca
Oxford Instruments. A espectrometria foi realizada nas se¢des dos materiais de

partida que restaram do processo de corte das amostras.

3.3. Tratamentos térmicos

Para a realizacdo dos tratamentos térmico as amostras foram amarradas
com um arame maleavel, identificadas, aquecidas e resfriadas em diferentes meios.
Foram atribuidas as denominagdes 1, 2 e 3 para as amostras, significando
resfriamento em 6leo, agua e polimetro, respectivamente.

No aco inoxidavel AlISI 410 foi realizado o tratamento de témpera com
austenitizacdo a 980 °C por 20 minutos seguida por resfriamento nos meios citados
anteriormente, apos foi realizado o revenimento das mesmas na temperatura de 380

°C por 60 minutos.
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As amostras do aco 17-4PH foram solubilizadas na temperatura de 1040 °C
por 20 minutos, resfriadas em O6leo, agua e solugdo aquosa de polimero e
envelhecidas por 60 minutos na temperatura de 480 °C.

3.4. Caracterizacao microestrutural por microscopia Optica

Para realizagao da caracterizagado por microscopia optica as amostras foram
lavadas para remocdo de residuos dos tratamentos térmicos, escovadas para
remocgao das carepas provenientes dos tratamentos térmicos, embutidas a quente e
posteriormente lixadas com lixas de granulometria 220, 320, 400, 600 e 1200,
polidas e atacadas com o reagente de Vilela.

As microestruturas obtidas foram analisadas através de microscopia 6ptica
com a utilizagdo de microscopio o6tico de luz refletida com sistema de analise de

imagens Olympus GS 518S.

3.5. Ensaio de dureza por microdureza

Para avaliar o efeito das diferentes taxas de resfriamento sobre a dureza dos
acos, as amostras, sem ataque quimico, passaram por ensaio de dureza por
microdureza Vickers com equipamento da marca Shimatzu, modelo HMV-2T. Os
ensaios foram realizados com carga de 300 g por 10 segundos, nas amostras
polidas e limpas. Para cada amostra foram realizadas analises em 10 pontos
diferentes, aleatoriamente escolhidos ao longo de cada uma.

3.6. Caracterizacao microestrutural por microscopia eletrénica de varredura

Objetivando analisar com maior precisdo as microestruturas obtidas em cada
tratamento térmico, as amostras foram analisadas por microscopia eletrénica de
varredura, o equipamento utilizado foi o microscépio eletrénico de varredura marca
JEOL modelo JSM-6610LV do CEME-SUL da FURG.

3.7.Mapeamento por espectrometria de energia dispersiva

Associado as imagens do MEV foi realizado um mapeamento por
espectrometria de energia dispersiva nas amostras, tal mapeamento teve por

finalidade identificar os elementos quimicos presentes em diferentes zonas da
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microestrutura dos acos analisados, bem como identificar a ocorréncia da

precipitacdo de compostos intermetalicos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos nas analises
realizadas de cada um dos materiais, os dados obtidos neste trabalho s&o
comparados com os disponiveis na literatura, com os resultados dos estudos de
outros autores e com dados técnicos divulgados por fabricantes dos materiais em

tela.

4.1. Composi¢ao Quimica dos Agos Inoxidaveis

Apesar de pequenas variagdes nos teores dos elementos de liga e da
presenca de elementos que nao fazem parte da composi¢do nominal dos agos, os
resultados obtidos pela espectrometria de emisséo 6ptica quanto a composicdo dos
materiais analisados sao bastante representativos das especificacbes nominais de
cada material. Na Tabela 5 sdo apresentados os resultados da anadlise da
composi¢ao quimica do aco AlSI 410 obtida por espectrometria de emissao Optica.

Tabela 5: Composi¢ao quimica do aco AlSI 410 analisado (% em peso).
Cr C Mn Si P S Ni Fe Outros
10,20 009 066 134 0,02 0,001 0,37 85,7 1,619

Fonte: Préprio autor.

Segundo ASM (1993) o aco AISI 410 deve apresentar composi¢cao quimica
balanceada e isenta de elevada segregacao. Verificou-se no ago analisado que os
teores de C, Mn, P, S estdo dentro das especificagdes, conforme exposto na Tabela
2, o teor de Si apresentou-se elevado e foi constatada a ocorréncia de 1,62% de
elementos estranhos a composi¢cao do ago em tela. O teor de Ni elevado em relagao
a composicdo nominal pode contribuir para melhorar a resisténcia a corrosao
(GERDAU, 2009).

Na Tabela 6 sado apresentados os resultados da analise da composi¢ao

quimica do aco 17-4PH obtida por espectrometria de emissao o6ptica.

Tabela 6: Composi¢ao quimica do ago 17-4PH analisado (% em peso).
Cr C Mn Si Ni Cu Nb P S Mo Fe | Outros

1640 | 008 | 050 | 062 | 344 | 317 | 037 | 002 / 001 | 003 | 7520 | 017
Fonte: Préprio autor.
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O resultado da analise da composi¢ao do ago 17-4PH apresentou resultado
satisfatorio em relagao aos teores dos elementos constituintes. Em comparagéo com
a composigcao quimica de ASM (1993), o teor de C mostrou-se levemente alterado e
a presenca de elementos estranhos foi baixa.

O bom balanceamento dos elementos quimicos € um indicador para a
obtengdo da microestrutura martensitica com precipitados intermetalicos nos
contornos de grao (SILVA, 2010). Entretanto por tratar-se de um material
microfundido, o mecanismo de solidificagcdo pode criar segregagcbes nas interfaces
das estruturas dendriticas (PRATES e DAVIES, 1978).

4.2. Microdureza

Os valores de microdureza obtidos para os acos AlISI 410 e 17-4PH séao
apresentados nas Tabelas 7 e 8. Os ensaios foram realizados com uma carga de
300 g com um tempo de aplicagéo de 10 s.

Mesmo as amostras apresentando segregacgdes preliminares originadas do
processo de microfusdo, estas condigbes inadequadas nos aspectos metalurgicos
nao comprometeram as propriedades relativas a microdureza das amostras dos dois
acos estudados e foi possivel a obtencao de resisténcia mecanica maxima.

Para o aco AISI 410 a maior taxa de resfriamento, com agua, resultou em
maior dureza. Entretanto o resfriamento em solugdo aquosa de polimero resultou em
valores proximos aos obtidos com a agua e numa menor dispersdo de valores nos
pontos testados, cerca de 33% menor. Infere-se assim que a microestrutura obtida
seja mais regular, sem a grandes variagdes na concentragdo das fases e com menor
teor de segregacoes.

O resfriamento em 6leo apresentou menor dureza e maior dispersao de
valores. O valor da dureza é explicado pela menor taxa de resfriamento entre os trés
meios, entretanto a alta disperséo de valores ndo era esperada pois o resfriamento
em Oleo apresenta mecanismos de transferéncia térmica mais regulares do que o
resfriamento em agua. A Tabela 7 apresenta os resultados de microdureza obtidos

da analise nas amostras do ago AlISI 410.
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Tabela 7: Dureza HV - AIS| 410
Meio Ponto Desvio Padrao Média
445
429
430
267
< 210
Oleo 599 93 363
436
416
372
407
428
474
395
392
< 389
Agua 353 45 416
470
481
375
405
381
349
447

Solucs 424
olucdo — o1
aquosa de . 30 404

polimero 446
398

400
406
404
Fonte: Proprio autor.

Villares (1995) e Chakraborty (2015) apresentam diagramas de revenimento
para o aco AISI 410 nos quais é possivel observar que os valores apresentados na
Tabela 7 estdo pouco abaixo dos esperados para o material, sendo o resfriamento
em Oleo o que resultou em maior dispersdao. O menor desempenho em dureza do
aco testado é atribuido ao desbalanceamento gerado pelo processo de microfuséo e
pela presenca elevada de segregagdes na microestrutura. E possivel ainda inferir
que o material analisado apresentou precipitagcdo de compostos intermetalicos haja

vista que nos diagramas citados € possivel observar a ocorréncia de endurecimento



52

secundario quando o revenimento é realizado em temperaturas a partir de 380 °C e
os valores medidos ficaram préximos aos apresentados nos diagramas em tela.
A Tabela 8 expde os valores de dureza medidos para o agco 17-4PH

microfundido estudado.

Tabela 8: Dureza HV - 17-4PH.
Meio Ponto Desvio Padrao Média
380
367
396
358
2 371
Oleo 370 11 375
388
369
381
374
361
369
409
376

Agua — >0 13 382

380
386
387
375
382
385
404
401

Soluca 394
olugdo —
aquosa de 406 10 393

polimero 382
381

400
384
392
Fonte: Préprio autor.

A Tabela 8 mostrou que o resfriamento em solugcdo aquosa de polimetro foi o
que resultou em maior dureza e menor dispersdo de valores, entretanto os valores

para os trés meios ficaram bastante proximos. O fato do aco AlISI 17-4PH ser da
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classe dos inoxidaveis endureciveis por precipitagcao justifica tal comportamento. A
velocidade de precipitagdo dos compostos intermetalicos é lenta e os meios de
resfriamento utilizados neste estudo apresentam taxas de extragdo de -calor
suficientemente altas para que nao ocorresse a precipitagdo de tais compostos
antes do tratamento térmico de envelhecimento.

Os valores de microdureza obtidos foram pouco menores do que os aferidos
por Hsiao (2002) em sua analise acerca do efeito da temperatura de revenimento
sobre a dureza do ago 17-4PH. Assim como no ago AISI 410 o comportamento é
atribuido ao processo de microfusdo. Da analise da curva de revenimento de Hsiao
(2002) infere-se que nao houve superenvelhecimento, tal conclusdo coaduna-se aos
resultados obtidos por Wu (2003) que analisou os efeitos da temperatura e do tempo

de envelhecimento no aco 17-4PH.

4.3. Caracterizacdo microestrutural por microscopia oOptica

As analises por microscopia Optica do aco AISI 410 apresentaram
microestruturas representativas a referida liga, constituidas por matriz martensitica
refinada e martensita grosseira com distribuicdo heterogénea nas regibes de
segregacgoes.

Em decorréncia da composicdo quimica desbalanceada do material
microfundido, foi verificada elevada ocorréncia de segregagdes em todos os meios
de resfriamento. O fato de tratar-se de um aco microfundido e devido a maior
severidade da témpera em agua, foi verificada maior a ocorréncia de segregacodes
nesse meio de resfriamento, haja visa que a maior taxa de resfriamento impede a
difusdo os precipitados contribuindo para a formagcdo de segregagdes. Conforme
constatado por Salas et al. (2001), a ocorréncia de segregagdes pode causar a falha
de componentes expostos a condicbes extremas de operacdo, assim para a
utilizacdo do ago estudado neste trabalho em condigdes de elevadas exigéncias
deve ser precedida de um refinamento microestrutural por tratamento térmico para
reducao das segregacdes verificadas nas analises microestruturais.

Conforme Junior (2016), a presencga de segregacgdes e precipitados interfere
negativamente na resisténcia a corrosado dos agos, assim conclui-se que devido aos
elevados teores de segregacgdes o ago AlSI 410 microfundido estudado é suscetivel

a corroséo intergranular e por pites.
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A Figura 31 apresenta a micrografia do ago AISI 410 microfundido
temperado em 6leo em duas escalas diferentes, nela verificou-se a ocorréncia da
microestrutura caracteristica da liga, pontos de nucleagcdo de segregados foram
observados, neste meio de resfriamento foi observado um aspecto de solidificacéo
dendritica na microestrutura.

Figura 31: Microg rfi do o_:gs.‘.o teperdo m 0

leo nas escalas indicadas.
e T TR i
{.i, " k

= e

— Fnte: rc’)prio autor.

A Figura 32 apresenta a micrografia do aco AISI 410 microfundido
temperado em agua em duas escalas diferentes, assim como no resfriamento em
Oleo, foi observada a ocorréncia da microestrutura caracteristica da liga, a
quantidade de segregagodes verificadas foi maior quando comparada ao resfriamento
em Oleo, tal comportamento € atribuido ao menor tempo para difusdo dos elementos

constituintes no agco na matriz.

Figura 32: Micrografia do aco AlSI 410 temperado em agua nas escalas indicadas.

Fonte: Préprio autor.

A Figura 33 apresenta a micrografia do aco AISI 410 microfundido

temperado em solucdo aquosa de polimero, em duas escalas diferentes. A
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microestrutura apresentou-se mais regular quando comparada as obtidas pelo
resfriamento em 6leo e em agua. A distribuigcdo das segregagbes também mostrou-
se mais uniforme.

Figura 33: Micrografia do ago AISI 410 temperado em polimero nas escalas
indicadas.

Fonte: Préprio autor.

As microestruturas obtidas para o ago 17-4PH submetidas ao resfriamento
nos trés meios estudados neste trabalho também foi representativa da classe dos
endureciveis por precipitagdo martensiticos, sendo constituida por matriz
martensitica e precipitados incoerentes com caracter grosseiro.

Em todos os meios de resfriamento foi observada a presenga de
segregacgoes oriundas do processo de microfusao e assim como o ago AlSI 410, o
17-4PH esta suscetivel a ocorréncia de corroséo.

Wu (2003) observou a ocorréncia de austenita reversa em amostras
envelhecidas a 600 °C por 4 horas, em virtude dos parametros de tratamento térmico
significantemente diferentes empregados neste trabalho, ndo foi observada a
ocorréncia de austenita reversa na microestrutura do ago 17-4PH, assim concluiu-se
gque mesmo com composicdo quimica desbalanceada inerente ao processo de
microfusdo nao houve segregacao de elementos estabilizadores da austenita.

A Figura 34 mostra a microestrutura do agco 17-4PH resfriado em d6leo, em
duas escalas diferentes, nela foi revelada a microestrutura tipica da formacao de
estruturas dendriticas resultantes do mecanismo de solidificacdo do processo de

microfusao, conforme foi apresentado por Kurz e Fisher (1992).
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Figura 34 Mlcrografla do ago 17- 4PH resfrladas em oleo nas escalas indicadas.

Fonte: Préprio autor.
A Figura 35 mostra a microestrutura do ago 17-4PH resfriado em agua, em
duas escalas diferentes, assim como no acgo AISI 410 o resfriamento em agua

resultou em grande quantidade de segregacbes quando comparado aos outros
meios de resfriamento.

Figura 35: Mlcrografla do ago 17 4PH resfrladas em agua nas escalas |nd|cadas

Fonte: Préprio autor.

A Figura 36 mostra a microestrutura do ago 17-4PH resfriado em solugéao
aquosa de polimero, em duas escalas diferentes. A microestrutura apresentou maior
uniformidade na distribuicdo das fases. Elevadas quantidades de pontos de

nucleagao de segregados foram observadas.

Figura 36: Micrografia do agco 17-4PH resfriadas em agua nas escalas indicadas.
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4.4. Caracterizacado por MEV/EDS

Com a finalidade de observar com maior detalhamento as microestruturas
dos materiais analisados foi utilizada a microscopia eletrénica de varredura,
associada a mesma foram realizadas analises por espectrometria de energia
dispersiva com a finalidade de verificar a composicdo dos agos em pontos
especificos. Em ambos acos ndo foi constatada a ocorréncia de microtrincas,
entretanto devido a severidade do resfriamento em agua, as amostras resfriadas
nesse meio sdo mais suscetiveis a nucleacado das mesmas (FARAH, 2002).

Em determinadas regides de ambos agos verificou-se a degradagao do filme
de Oxido de cromo, sendo a mesma ocasionada pela atmosfera inadequada de
austenitizagdo dos agos.

A composi¢cado quimica obtida pela microssonda EDS divergiu em alguns
teores da obtida por espectrometria de emissao optica. Entretanto revelou coeréncia
de composicao entre os pontos analisados e evidenciou a presenca de precipitados
e segregacdoes em todos os pontos de todas as amostras, conforme pode ser
verificados nos espetros de cada ponto. Este comportamento foi verificado em todos
os meios de resfriamento e pode ser atribuido ao carater desbalanceado da
composi¢cao quimica do ago microfundido. A ocorréncia de precipitados de Cr ja era
esperada para o aco AlSI 410 pois 0 mesmo apresenta endurecimento secundario
sob determinados parametros de tratamentos térmicos.

A Figura 37 apresenta a micrografia do ago AISI 410 resfriado em 6leo obtida
por MEV, nela €& possivel verificar a presenga de segregagbes em toda a

microestrutura e de precipitados nos contornos de graos.
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Figura 37: Micrografia obtida por MEV do ago AISI 410 resfriado em 6leo.

Fonte: Préprio autor.

A Tabela 9 apresenta a composi¢céo quimica dos pontos indicados na Figura

37, no ponto 3 foi constatada a presenta de O na composi¢cao da matriz martensitica,

o elemento nao foi observado em nenhum outro ponto analisado, e sua presenca &

atribuida a atmosfera sem controle na qual foram realizados os tratamentos

térmicos, em fungdo do teor de O relativamente baixo e de nao ter ocorrido em

outros pontos, seu efeito sobre as propriedades e microestrutura do ago é pouco

consideravel.

Tabela 9: Composi¢ao por ponto obtida por EDS do ago AlSI 410 resfriado em dleo

(% peso).

Ponto C (0} Si Cr Mn Fe
pt1 1.45 1.72 14.94 81.89
pt2 1.13 1.32 13.05 1.28 83.21
pt3 1.21 0.75 1.14 13.70 1.23 81.98

Fonte: Préprio autor.
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A Figura 38 apresenta o resultado da analise por EDS nos pontos indicados
na Figura 37 os picos de Cr, C, Si e Mn, indicam de forma qualitativa a presenca de

segregacdes e precipitados destes elementos.

Figura 38: Resultados da analise por EDS do aco AlISI 410 resfriado em éleo.
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A Figura 39 apresenta a micrografia do ago AISI 410 resfriado em agua
obtida por MEV, foi constatada a presenga de segregagdes em todas as areas da

microestrutura e de precipitados nos contornos de graos.

Figura 39: Micrografia obtida por MEV do ago AlISI 410 resfriado em agua.
10 pm

Fonte: Préprio autor.

A Tabela 10 apresenta a composi¢do quimica dos pontos indicados na
Figura 39. O teor de C elevado em todos os pontos indica a presenca de
segregagdes dos elementos em todas as regides da microestrutura, tal
comportamento € atribuido a severidade da transformagdo martensitica do

resfriamento em agua.

Tabela 10: Composig¢ao por ponto obtida por EDS do ago AISI 410
resfriado em agua (% peso).

Ponto C Si Cr Mn Fe
pt1 6.15 1.72 13.53 78.60
pt2 8.05 1.30 12.94 0.95 76.76
pt3 5.32 1.51 12.68 80.50

Fonte: Préprio autor.
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A Figura 40 apresenta a analise qualitativa por EDS dos pontos indicados na
Figura 39, dela conclui-se que assim como no resfriamento em 6leo foi observada a
presenca de segregagdes Cr, C, Si e Mn.

Figura 40: Resultados da analise por EDS do ago AlSI 410 resfriado em agua.
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A Figura 41, apresenta a microestrutura do ago AISI 410 resfriado em
solugao aquosa de polimero obtida por MEV, nela é possivel observar que a matriz
apresentou elevado teor de segregacdes, assim como nos demais meios de

resfriamento. Grandes pontos de nucleagcao de segregagdes foram verificados.

Figura 41: Micrografia obtida por MEV do ago AISI 410 resfriado em polimero.
10 4m T P

Fonte: Préprio autor.

A Tabela 11 apresenta a composigao quimica dos pontos indicados na Figura
41, o teor de Cr mostrou-se levemente alterado nos pontos 1 e 2 quando

comparados aos demais meios de resfriamento.

Tabela 11: Composicao por ponto obtida por EDS do aco AlSI 410 resfriado em
polimero (% peso).

Ponto C Si Cr Mn Fe
pt1 1.28 1.61 15.05 0.58 81.48
pt2 1.08 1.91 14.02 1.15 81.83
pt3 1.58 1.61 13.80 0.85 82.16
pt4 1.59 1.37 12.85 84.18
pt5 1.63 1.47 12.80 1.16 82.93

Fonte: Proprio autor.
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A Figura 42, apresenta a analise qualitativa por EDS dos pontos indicados

na Figura 41, novamente precipitados de Cr, C, Si e Mn foram observados.

Figura 42: Resultados da analise por EDS do ago AISI 410 resfriado em
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Para o agco 17-4PH as composi¢cdes quimicas obtidas pela microssonda EDS
divergiram em alguns teores da obtida por espectrometria de emissao Optica.
Entretanto revelou coeréncia de composicdo entre os pontos analisados e
evidenciou a presenga de precipitados de Cu e Cr e segregagbes em todos os
pontos de todas as amostras, conforme pode ser verificados nos espectros de cada
ponto. O teor de Cu foi 0 que apresentou maiores variagdes entre os pontos
analisados em todos os meios de resfriamento. Para o resfriamento em polimero o
teor de carbono apresentou variagdo significativa entre os pontos, indicando a
ocorréncia de carbonetos precipitados e segregados.

Assim como no acgo AlSI 410, foi verificada a presenga de O na composig¢ao
quimica. Entretanto tal fato foi verificado no resfriamento em 6leo, mais uma vez o
fato é atribuido a atmosfera sem controle do forno de tratamento térmico.

A Figura 43 apresenta a micrografia obtida por MEV para a amostra de ago
17-4PH resfriado em o6leo, nela é possivel observar elevados teores de

segregacoes.

Figura 43: Micrografia obtida por MEV do ag¢o 17-4PH resfriado em
oOleo.

10 pm ey s I =5y

Fonte: Préprio autor.
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A Tabela 12 apresenta a composi¢cdo quimica dos pontos indicados na
Figura 43. Nela é possivel verificar que o teor de Cu nado € uniforme ao longo da

amostra, indicando assim que a microestrutura ndo esta homogénea.

Tabela 12: Composicao por ponto obtida por EDS do aco 17-4PH
resfriado em éleo (% peso).

Ponto C Si Cr Fe Ni Cu
pt1 1.21 0.63 15.95 77.63 4.58
pt2 1.06 0.49 15.78 74.71 4.64 3.33
pt3 0.94 0.63 15.31 76.21 3.07 3.84

Fonte: Proprio autor.
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A Figura 44 apresenta os resultados da analise por EDS da amostra de aco

17-4PH resfriada em 06leo, nela € possivel constatar a caréncia de Cu em certas

regides da amostra, além disso, observa-se a ocorréncia de segregacbes e

precipitados de Cr em todos os pontos e de precipitados de Cu nos pontos 2 e 3.

Figura 44: Resultados da analise por EDS do aco 17-4PH resfriado em dleo.
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A Figura 45 apresenta a micrografia da amostra de ago 17-4PH resfriada em
agua, nela observa-se que a microestrutura apresenta maior teor de segregacgdes
em relacdo as amostras resfriadas em oOleo e solugdo aquosa de polimero,

observam-se ainda os pontos de nucleagao de segregacoes.

Figura 45: Micrografia obtida por MEV do ago 17-4PH resfriado em agua.
10 ym ] B

Fonte: Préprio autor.

A Tabela 13 apresenta a composi¢do quimica dos pontos indicados na
Figura 45 nela verifica-se caréncia de Ni e Cu em determinadas regides da amostra
indicando assim que a microestrutura é heterogénea e com forte variagdo na

concentracao das fases ao longo da amostra.

Tabela 13: Composi¢ao por ponto obtida por EDS do ago 17-4PH resfriado em agua

(% peso).

Ponto C Si Cr Mn Fe Ni Cu
pt1 1.05 0.68 18.50 76.71 3.06
pt2 0.95 0.71 16.23 1.19 77.69 3.23
pt3 1.31 0.49 16.97 74.07 3.58 3.57

Fonte: Préprio autor.
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A Figura 46 apresenta o resultado qualitativo da analise por EDS, nela

observa-se que a caréncia de precipitados de Cu no ponto 2.
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Figura 46: Resultados da analise por EDS do ago 17-4PH resfriado em agua.
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A Figura 47 apresenta a micrografia obtida por MEV da amostra de ago 17-
4PH resfriada em polimero, a microestrutura mostrou-se mais caracteristica da liga
estudada, assim como nos demais meios de resfriamento, altos teores de

segregacdes foram observados.

Figura 47: Micrografia obtida por MEV do ago 17-4PH resfriado em polimero.
1 m 21315 I s 10

Fonte: Préprio autor.

A Tabela 14 apresenta a composi¢cdo quimica dos pontos indicados na
Figura 47 nela é possivel observar que os teores dos elementos estdao coerentes nos

trés pontos analisados, tal fato indica que a microestrutura apresentou-se mais

homogénea na amostra

Tabela 14: Composi¢ao por ponto obtida por EDS do ago 17-4PH
resfriado em polimero (% peso).

Ponto C Si Cr Fe Ni Cu
pt1 1.56 0.67 14.51 74.68 4.06 452
pt2 1.90 0.66 15.48 73.42 4.48 4.07
pt3 2.02 0.62 15.45 75.24 3.46 3.22

Fonte: Préprio autor.

A Figura 48 apresenta os resultados as analise qualitativa realizada por
EDS, nela verifica-se a presencga de precipitados de Cu e Cr em todos os pontos,

além disso os picos de Cr indicam que o elemento apresenta-se na forma de

segregagdes nos pontos analisados.



Figura 48: Resultados da analise por EDS do ago 17-4PH resfriado em
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5. CONCLUSOES

Com os resultados deste trabalho pode-se concluir que:

Os meios de resfriamento utilizados neste trabalho n&o interfiram nas
propriedades dos agos AISI 410 e 17-4PH e foram adequados para a
obtencao das microestruturas caracteristicas dos AlSI 410 e 17-4PH.

As microestruturas do aco AISI 410 obtidas apds a realizagao dos tratamentos
térmicos apresentaram-se constituidas por matriz martensitica refinada e
martensita grosseira com distribuicdo heterogénea nas regides de
segregacgoes.

As microestruturas do ago 17-4PH obtidas apds a realizagao dos tratamentos
térmicos apresentaram-se constituidas por matriz martensitica e precipitados
incoerentes com caracter grosseiro.

A severidade de transformacao martensitica foi bastante semelhante nos
meios de resfriamento utilizados para as duas ligas estudadas.

O resfriamento em solugdo aquosa a base de polimeros conferiu menor
dispersao dos valores de dureza para ambos 0s agos.

Em ambas as ligas foram verificados elevados teores de segregacoes,
sobretudo de Cr, os meios de resfriamento e os parametros de tratamentos
térmicos empregados neste trabalho ndo contribuiram para a eliminagéo e

tais segregacoes.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Analisar o efeito da velocidade de resfriamento dos acos AlISI 310 e 17-4PH
sobre a resisténcia a corrosao.

Caracterizar os materiais logo apds o resfriamento nos diferentes meios para
avaliar as microestruturas obtidas antes dos tratamentos e revenimento e
envelhecimentos.

Caracterizar os materiais variando os parametros de tratamento térmico para
estudar a ocorréncia de endurecimento secundario no ago AISI 410 e
superenvelhecimento do 17-4PH e verificar a influéncia dos meios de
resfriamento sobre tais fendbmenos.

Estudar como a variagdo da concentracdo de solugcdo aquosa de polimero
influencia as microestruturas e propriedades mecanicas dos agos AlISI 410 e
17-4PH.

Estudar a influéncia dos meios de resfriamento e da concentracédo de solugao
aquosa de polimero sobre a ocorréncia de distorcbes em componentes
fabricados em aco AlSI 410 e 17-4PH.
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