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RESUMO

Um novo tratamento térmico foi apresentado recentemente, entdo denominado
témpera e particdo (T&P), com o intuito de criar agos com austenita retida estavel em
sua microestrutura. Inicialmente, esse tratamento foi realizado em acos de alto silicio,
nao obstante, seu potencial alcanga outros diversos materiais como os de baixa liga
contendo niquel ou manganes — o qual consiste em realizar a témpera entre
temperaturas inicial (Ms) e final (Mf) da transformag&o martensitica, seguidos por um
reaquecimento a um estagio isotérmico durante um certo periodo. Neste trabalho, foi
realizado a T&P no aco SAE 4340, austenetizados a 850 °C durante 30 min, entédo
temperado em polimero ao patamar de 240 °C e por fim, particionado em trés tempos
distintos: 10 s, 30 s, e 90 s. Ainda, foi feito a témpera e revenimento (TR) no mesmo
material para comparagdes entre as microestruturas e propriedades mecanicas,
através de microscopia Optica, microscopia eletrénica de varredura, difracao de raios-
x (DRX), além de ensaios de microdureza Vickers. Observou-se uma microestrutura
complexa nas amostras oriundas da T&P, diferentemente dos corpos de prova da TR.
A partir do DRX, obteve-se indicios de que o tempo de 30 s para o processo de
particdo foi o mais efetivo em estabilizar a austenita retida. Soma-se a isso, a alta
dureza alcangada, chegando ao nivel de 696HV1.

Palavras-chave: acos de baixa liga, austenita retida, microestrutura, martensita,
propriedades mecanicas.



ABSTRACT

A new heat treatment was presented recently, denominated then as
quenching and partitioning (Q&P), in order to stabilize the retained austenite
in the microstructure of steels. Initially, this treatment was carried out on
high-silicon-steels, although, its potential reaches other materials with low
alloys containing nickel or manganese - which consists of a quenching
between Ms and Mf temperatures, followed by a reheating to a isothermal
stage over a period of time. In this work, the Q&P was conducted on SAE
4340 steel, austenitized at 850 ° C for 30 min, then quenching in polymer
up to 240 ° C and partitioned into three different times: 10 s, 30 s, and 90
s. Also, a quenching and tempering (TR) treatment was conduct on the same
material to evaluate and compare the microstructures and mechanical
properties obtained in both processes, through optical microscopy, scanning
electron microscopy, x-ray diffraction (XRD), as well as Vickers
microhardness tests. A complex microstructure was observed in the samples
from Q&P, unlike TR specimens. From the XRD, indications was obtained
that the time of 30 s for the partitioning process was the most effective in
stabilizing the retained austenite. Added to this, the high hardness reached,
696HV1.

Keywords: low alloy steels, retained austenite, microstructure, martensite,
mechanical properties.
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1 INTRODUGAO

A necessidade de se obter materiais com propriedades mecanicas
elevadas para atender a crescente da demando do mercado global por seguranca e
eficiéncia nos projetos fez com que os pesquisadores nas ultimas décadas buscassem
desenvolver materiais que unissem diferentes fases constituintes, a fim de se obter
um composto com as melhores qualidades possiveis. Por meio de tratamentos
térmicos especificos, tornou-se tangivel prosperar uma nova classe de agos — 0s agos
avancgados de alta resisténcia.

A industria automobilistica foi um dos grandes financiadores desse novo
grupo de materiais, especialmente pela oportunidade de reduzir o consumo de
combustivel e permitir um excelente comportamento em absor¢do de impactos.
Inicialmente, agos como o Dual Phase, TRIP e TWIP foram alvos dessa demanda.
Nao obstante, em 2003, foi proposto um novo tratamento térmico que permitia a
alguns materiais de composi¢gdes quimicas especificas obterem excelentes
propriedades a custos menores aos outrora desenvolvidos [1-3].

Essa nova técnica, entdo denominada Témpera e Particao [10], passou a
chamar a atengao rapidamente da comunidade cientifica a qual buscou compreender
os fendmenos associados a ela. Os materiais resultantes desse tratamento sao
compostos, essencialmente, por martensita e austenita retida estavel. Para isso, a
austenita retida deve ser enriquecida de carbono advindo da martensita supersaturada
a fim de estabiliza-la a temperatura ambiente. Pelo fato de usar o carbono como
agente estabilizador, esses agos ganharam um forte incentivo no quesito financeiro.

Diferentes rotas foram elaboradas para permitir a particdo do carbono e a
consequente estabilizacdo da austenita retida, estando em aberto a capacidade
maxima possivel de carbono nesse constituinte. Assim, esse presente trabalho aspira
contribuir por meio de uma analise qualitativa dos microconstituintes no aco SAE 4340
em roteiros distintos de temperaturas e tempos a fim de se observar a possivel
capacidade do material em estabilizar a austenita retida, dado sua composicao
quimica, além de avaliar e comparar a consequéncia desse novo tratamento nas
propriedades mecanicas com as obtidas pelo tratamento convencional de témpera e

revenimento.



2 OBJETIVO

O objetivo geral do trabalho € avaliar a capacidade do material SAE 4340
em ser tratado termicamente por Témpera e Particdo ao passo que no fim do processo

se obtenha austenita retida estabilizada.

2.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Analisar a capicidade do ago SAE 4340 em ser tratado termicamente por
témpera e particao.

2. Estudar a relacdo de rotas de temperatura e tempo na estabilizagcdo da
austenita retida.

3. Avaliar a relagcdo dos microconstituintes como efeito nas propriedades
mecanicas do material e comparar as propriedades mecanicas obtidas entre

o processo de Témpera e Particdo e Témpera e Revenimento.



3 REVISAO DA LITERATURA

A fim de situar o assunto desse trabalho no cenario atual, foi realizado a
revisao de literatura seguindo o raciocinio de apresentar os agos avangados de alta
resisténcia em um primeiro momento; seguido pelos principios e fénomenos para
obtencdo de uma classe desses e por fim introduzido o tratamento de témpera e

particdo, somado aos recentes avangos praticados nos ultimos anos.
3.1 ACOS AVANGADOS DE ALTA RESISTENCIA (AHSS)

A industria automobilistica, em busca de projetos otimizados, tanto para o
peso do veiculo quanto para a performance, passou a utilizar uma combinagao de
materiais de alta resisténcia nas montagens dos automéveis. Na ultima década se
dobrou o numero de materiais diferentes usados nas carrocerias dos carros,
aumentando o limite de resisténcia, aproximadamente, de 200 MPa para 300 MPa [1].
Nesse contexto, desenvolveu-se 0s agos avangados de alta resisténcia (AHSS), agos
avancgados de alta resisténcia. Esses, viabilizaram reducdo de peso e economia de
combustivel, atendendo a crescente demanda de seguranga dos projetos pela alta
resisténcia apresentada. Portanto, é esperado uma ampliagdo na utilizagdo desses
agos nos proximos anos (Figura 1) motivado por trés principais razdes, sao elas [1-3]:

i. A reducgado do peso do carro pelo uso de chapas mais finas, permitida gracas
ao aumento da resisténcia mecanica. Assim, obtendo redu¢cado de combustivel
e consequente emissoes;
i. A melhora na seguranca dos veiculos, isso €, avan¢go no comportamento do
automével em colisdes;
iii. A forte competicdo entre os materiais leves como as ligas de Al e Mg, além de

plasticos
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Figura 1 — Perspectiva da utilizagao dos AHSS para os veiculos norte-americanos.

)

3m T I T I L ] I L] I L] I 25
Veiculos na América do Norte .
—1 20

=15

—10

Conteddo absoluto de AHSS (kag)

Porcentagem 7

0 0
1970 1980 19920 2000 2010 2020
Ano do modelo

AHSS em porcentagem do total de peso (%

Fonte: modificado de [4].

Os AHSS se diferem dos agos convencionais de alta resisténcia pela
capacidade de combinar alta dureza e ductilidade. Suas propriedades mecanicas, a
grosso modo, sao definidas em >300 MPa para o limite elastico e >600 MPa, o limite
de tragdo [3]. A classificacdo dessa nova classe de material pode ser dada em
geragbes. A primeira geracao engloba aqueles primordialmente baseados em uma
microestrutura ferritica, sdo exemplos os Acos TRIP (transformation induced
plasticity), Dual Phase (DP), Complex Phase (CP) e Acos Martensiticos, cuja as
microestruturas estéo representadas na Figura 2. A segunda geragao é caracterizada
por uma estrutura austenitica, tais como os agos TWIP (twinning induced plasticity),
L-IP (lightweight steels with induced plasticity) e acos austeniticos de alta resisténcia.

Figura 2 - Representacdo esquematica dos AHSS de primeira geragéo.

Dual Phase Complex Phase Martensitico
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Bl Austenita retida [-<%] Ferrita bainitica

Fonte: modificado de [3].

Por fim, a terceira geragao é dada por materiais de elevada combinagao de

dureza e ductilidade, cuja as propriedades sdo melhores quando comparado aos
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AHSS de primeira geragao e menos custosos se confrontados contra os de segunda
geragdo. Os agos resultantes de processos como a témpera e particdo (T&P, ou,
Quenching and Partitioning, Q&P) se enquadram na terceira geragdo, 0s quais

possuem grande potencial para reduzirem ainda mais o peso das estruturas de aco

[3].
3.1.1 AHSS de Terceira Geragao

Apesar dos acos de segunda geragcao apresentarem propriedades
mecanicas excelentes, o custo envolvido em sua elaboragéo gragas ao alto custo
envolvido na adi¢cdo de elementos de liga para produzir uma microestrutura austenitica
desfavorece sua utilizagdo. Por esse motivo, a tendéncia é o enfoque nos AHSS de
terceira geragao por estarem em uma situagao intermediaria entre os agos de primeira
e segunda geracao. Segundo Matlock e Speer [1] o desenvolvimento dessa classe de
material requerera uma combinagao unica entre elementos de liga e microestrutura a
fim de alcangar as propriedades necessarias. Estudos [6] indicam que os agos de
terceira geracao serao formados por uma microestrutura complexa, uma fase dura
(e.g. martensita ou bainita) e quantidades significantes de uma fase ductil (e.g.
austenita).

E possivel dizer que os acos de terceira geragdo sdo uma combinacéo de
uma estrutura multifasica, caracteristica dos agos de primeira geracéo, e uma fase
austenitica, especialmente utilizada para conceder ao material particularidades de
interesse da industria, caracteristica dos acos de segunda geragao. As Figuras 3 e 4
apresentam uma visdo geragao dos atributos mecanicos desses agos e ressaltam a

lacuna que sera ocupada pelos AHSS de terceira geragao.



Figura 3 - Relagao entre alongamento e a tensao de ruptura para diversos agos.
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Fonte: modificado de [7,8].
Fica claro a partir dessas duas figuras a evolugao entre as geragdes dos
AHSS, onde a terceira geragao (obtida a partir da T&P) possui um amplo espago de
propriedades mecanicas para ser explorado. Ainda que apresente qualidades abaixo

aos de segunda geragao, trazem um custo menor na sua obtencgao.

Figura 4 — Representacao da lacuna esperada a ser ocupada pelos AHSS de
terceira geracgao.
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Fonte: modificado de [7,8].

3.2 A SUPRESSAO DA FORMAGAO DE CARBETOS E A ESTABILIZAGAO DA
AUSTENITA RETIDA

Conforme ja elucidado, os AHSS de terceira geragdo podem ser obtidos
por meio da T&P. Para tanto, o processo requer algumas ponderagdes — sendo a
supressao da formagao de carbetos uma parte critica. Essa classe de material



7

necessita em meio a microestruturas mais duras, obrigatoriamente ter ao menos uma
microestrutura ductil, papel assumido pela austenita retida enriquecida de carbono.
Para obter esse constituinte, durante a T&P deve ser evitado processos competitivos
no que tange a utilizacdo do carbono particionado da martensita (e.g. formagéo de
carbetos) [10].

A supersaturacdo de carbono promove a austenita retida estabilizagéao
térmica permitindo um estado de metaestavel a temperatura ambiente. Portanto,
estudos buscaram agos com composi¢des quimicas especificas que pudessem suprir
a formacéao de carbetos. O silicio por possuir baixa solubilidade na cementita faz com
que regides enriquecidas desse elemento sejam criadas em volta do carbeto em
crescimento e assim, evitando o seu desenvolvimento [11-13]. Outro elemento que
demostrou efetividade similar nesse papel foi o aluminio que ao elevar a temperatura
e o tempo necessario para formacgao de carbetos dificulta o avango desse. Entretanto,
€ notavel que o Al apresenta menos eficiéncia nesse quesito (principalmente em
materiais com alto teor de carbono) e por vezes € comum citar a utilizagao de fésforo
em comunhao aquele. O foésforo reduz a cinética da precipitacdo da cementita, além
de auxiliar no endurecimento do material. Contudo, excesso da quantidade desse
elemento atua de forma deletéria na ductilidade do ago por segregar nos contornos
de gréo [1,13,15].

Em um trabalho realizado por Kim et al. [16] em 2017, realizou diversas
rotas de témpera e particdo em dois materiais, um com alto teor de silicio e outro, com
baixo teor, para dar luz ao papel desse elemento na estabilizagcado da austenita retida.
Foi relatado que em ambos os casos ocorreram a precipitacdo de carbetos, entretanto
o silicio aparenta aumentar a estabilidade da austenita e inibir sua decomposig¢ao
durante a particado do carbono.

Seguindo na mesma pesquisa, em duas rotas de témpera, 50 °C e 100 °C
(Figura 5), traduziram diferentes quantidades de martensita a depender do conteudo
de silicio do material (LSi indica um material com 0,01% em peso, enquanto HSi
aponta 1,98% - demais elementos quimicos sdo similares). E possivel inferir que na
primeira situagcéo na Figura 5 (a), a quantidade de austenita retida da liga LSi apds um
curto periodo de tempo de particao passou a ser reduzida de forma drastica, enquanto
na liga HSi isso ocorre de forma branda. Esse resultado é consistente com estudos ja
mencionados e especialmente, como o de Soumail et al. [17] (2016), em que se

esclarece o papel do Si no processo de decomposicdo da austenita. Ainda, foi
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observado que, para a situagdo em que a témpera foi realizada a 100 °C, i.e. Figura
5 (b), a fracdo de austenita retida permaneceu a mesma, independente da condigao

de partigao.

Figura 5 — Fragbes de austenita retida: (a) QT = 50 °C; (b) QT = 100 °C.
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Fonte: modificado de [16].

Em um segundo momento, Kim et al. avaliou a quantidade de carbono
presente nas fases em consequéncia do processo de particdo (Figura 6). Para as
amostradas temperadas a 50 °C, a fragdo de austenita retida (YR) tendeu a diminuir
enquanto a quantidade de carbono tendeu a aumentar. O autor ainda ressalta que tal
fendmeno pode ser explicado pela decomposicdo da austenita acontecer em um
mesmo estagio durante a particdo e que isso indica a existéncia de regides com
diferentes graus de enriquecimento de carbono, sendo as com menores indices ao fim
da particdo tenderédo a se transformar em ferrita-bainitica; ja, a fragdo de austenita
retida com maior indice de carbono resistira a essa transformacgéo.

Figura 6 — Representagao da quantidade carbono presente na austenita
retida: (a) QT =50 °C; (b) QT =100 °C.
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Fonte: modificado de [16].



3.3 PARTIGAO DE CARBONO E O EQUILIBRIO CONSTRITO DE CARBONO

A particdo de carbono em tratamentos tradicionais a altas temperaturas ja
€ de conhecimento elementar. No entanto, nos casos em que ha martensita, n&o
existe completa unanimidade em relacédo a esse fenbmeno — sendo por vezes
discutida as particularidades na formacéao da bainita [10]. Além disso, € irrefutavel que
a formacédo da martensita ocorra de forma adifusional e por consequéncia, ter-se-a
uma fase supersaturada em carbono.

Ao longo da historia se utilizou a témpera e revenimento para as mais
diversas aplicagdes, ndo obstante a particdo do carbono para a austenita retida era,
geralmente, ignorada por ocorrer em temperaturas baixas ao ponto de promover
difusdes significativas. Somado a isso, processos competitivos, como a formacéao de
carbetos durante o revenimento, consumiam o carbono supersaturado da martensita.

Entretanto, em 2003, Speer et al. [10] propds um novo conceito de
tratamento que se valia da supressdao da formacao de carbetos oferecida por
elementos de liga como o silicio (vide item 2.2) — chamado entdo de témpera e
particdo. Nesse procedimento, € viavel a particao de carbono para a austenita retida
€, como consequéncia, ocorre sua estabilizacado a temperatura ambiente [10,18].

No mesmo trabalho, foi proposto um novo modelo termodinadmico para
explicar esse fendbmeno. A cinética do processo nao € descrita, em vez disso é dado
o ponto final para a particdo quando o equilibrio metaestavel (entre a martensita e
austenita) é atingido. O ponto de comecgo para os calculos é obtido pelas fragdes
inicias de martensita e austenita, consequéncia direta da temperatura do inicio de
formacdo da martensita. Esse modelo se baseia no fato de que em baixas
temperaturas, as difusées intersticiais deverao ser protagonistas e que pela adigao de
elementos de liga ocorrera a supressao da formacao de cementita.

Em sistemas convencionais, o equilibrio € atingido por um ajuste entre o
potencial quimico de seus componentes em cada fase, por meio do movimento de
interfaces. Contudo, no caso da transformacdo martensitica, essa interface é
considerada fixa e, assim, néo ocorre 0 movimento de atomos substitucionais. Dado
essa premissa, Speer e colaboradores [10] propuseram o conceito de Equilibrio
Constrito de Carbono (ECC) — onde é admitido apenas difusdo de atomos de carbono.

Mais além na mesma pesquisa, foi aplicado o conceito de ECC para

demonstrar que quase todo o carbono disponivel se encontrava na austenita,
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enriquecendo-a. Analisando a Figura 7, € possivel perceber um limite pratico de
enriquecimento possivel, apesar do alto indice de carbono presente na fase. Ademais,
conclui-se a dependéncia em se determinar a composi¢ao da ferrita e austenita pela

fragao inicial de martensita e pelas diferentes temperaturas de particao [10, 18-20].

Figura 7 — Demonstragao de calculos baseados no conceito de ECC para um
material com 0,5% C.
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Fonte: modificado de [10].

3.4 SOLUGAO AQUOSA DE POLIMERO COMO FLUIDO DE TEMPERA

O resfriamento de interesse na témpera ocorre em trés estagios distintos.
No primeiro estagio, chamado fase de vapor, a peca na temperatura de austenitizacao
entra em contato com o meio de resfriamento. Devido ao gradiente acentuado de
temperaturas, o fluido envolvente a peca é vaporizado e esse passa a recobri-la como
um isolante térmico. Nesse instante, o mecanismo de radiagdo torna-se protagonista
pela alta resisténcia térmica do filme formado - acarretando em taxas de
resfriamentos relativamente baixas [33, 35].

O segundo estagio se da quando uma temperatura especifica, denominada
Temperatura de Leidenfrost, é atingida, acarretando no rompimento do filme de vapor.
Dessa maneira, o fluido de resfriamento evapora ao entrar em contato direto com a
superficie do metal, resultando na maior taxa de transferéncia de calor entre os
estagios [33, 35].

Na ultima etapa, o mecanismo de transferéncia de calor predominante é a
conveccao. Nessa fase a temperatura da superficie do metal é inferior a necessaria

para formacdo de vapor do fluido. Esse ultimo estagio é o responsavel pela
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transformacdo da austenita em martensita, sendo de interesse que esse fenbmeno
ocorra lentamente fim de minimizar os efeitos de fissuras causados pelo aumento

abrupto de volume [33, 35]. Na Figura 8, os trés estagios estao representados.

Figura 8 - llustracdo dos mecanismos de resfriamento.
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Fonte: modificado de [35].

Posto os mecanismos responsaveis pela rapida transferéncia de calor
necessaria ao tratamento de témpera, os 6leos minerais se tornaram os meios mais
difundidos. Entretanto, esses apresentam varias desvantagens, como: limitagcao
quanto a variedade de taxas de resfriamento possiveis, perigos de incéndio e
transtornos ambientais no descarte [34]. Somado a esses problemas, Toten et al [34]
demonstrou que, em um corpo de prova cilindrico temperado verticalmente em 6leo
de témpera, apresenta diferentes taxas de resfriamento entre as extremidades, pelo
rompimento descontinuo do filme de vapor.

Em contrapartida, na mesma pesquisa, utilizando solugdes aquosas de
polimeros, observou-se a formagao de bolhas simultaneamente a presenca do filme
de vapor. Dessa forma, um filme de polimero envolve a pega e garante o rompimento
uniforme do filme de vapor — resultando em propriedades mecanicas mais

homogéneas se comparados ao 6leo de témpera (Figura 9).
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Figura 9 - Comparagao entre os processos de resfriamento para diferentes meios: a)
oleo mineral; b) solugdo aquosa de polimero.

a) . b)

43s 83s 123 s Es 635s T65s
Fonte: modificado de [37].

E observado na figura acima o processo moroso até ser alcangado o ponto
em que ocorrera o resfriamento convectivo para a situacdo com oleo mineral;
utilizando a solugdo aquosa de polimero, ha o colapso do filme de polimero que se
formou ao redor da pega em poucos segundos, resultando em taxas de resfriamento
elevadas.

Além disso, a utilizacdo de polimeros manifesta outras importantes
vantagens, por ndo agredirem o meio-ambiente — tampouco externa perigos de
incéndios [34, 36].

A Figura 10 ilustra os diferentes gradientes de temperatura, comparando a
témpera a 6leo com a tempera em solugéo de polimero. Como é possivel observar, a
segunda opg¢ao garante taxas de resfriamentos mais uniformes em todo seu
comprimento; ja, a témpera em Oleo apresenta taxas distintas, indicando um
resfriamento heterogéneo no corpo de prova, o qual resulta em propriedades
mecanicas inferiores ao comparar com a témpera em solugao de polimero.

Entre os principais polimeros utilizados como fluido de témpera, destacam-
se: polimeros a base de polialquilene glicol (PAG), polivinilpirrolidona (PVP) e
polimeros superabsorventes (PSA). Sendo a taxa de resfriamentos dessas solugdes

influenciadas pela concentracao, temperatura de fluido e o grau de agitacao [34].
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Figura 10 — Diferentes taxas de resfriamento para os corpos de prova: a)
resfriamento em 6leo; b) resfriamento em solugéo de polimero.
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Fonte: modificado de [37].

3.5 TRATAMENTO DE TEMPERA E PARTICAO: RECENTES AVANGOS

Uma vez compreendido o papel dos elementos de liga na supressao de
carbetos e, por conseguinte, particdo do carbono da martensita supersaturada para a
austenita retida, concedendo-a um estado de metaestavel a temperatura ambiente —
passa a ser necessario determinar o tratamento possivel a permitir esses fenébmenos.
Conforme citado anteriormente, Speer et al. [10] propbs que a Témpera e Particdo
(T&P) seria uma rota viavel para tal.

Matlock et al. [21] em um trabalho posterior detalharam mais esse
tratamento, inferindo que passos importantes seriam a austenitzagdo do material,
seguido por um rapido resfriamento para uma temperatura especifica de témpera (QT)
entre o inicio da formagao de martensita (Ms) e fim da formag¢ao da mesma (Mf) com
a intencdo de criar quantidades mensuraveis desse constituinte e por fim, um
tratamento de particdo, elevando a temperatura (PT) ao ponto de ocorrer o
enriquecimento da austenita pelo carbono. Esse tratamento difere metalurgicamente
dos convencionais pela supressao da formacao de carbetos de forma intencional e
estabilizagdo da austenita ao invés da sua decomposi¢cao. Um exemplo desse método

€ mostrado na Figura 11.
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Figura 11 — Esquema do processo de Témpera e Parti¢ao. C;, C,, C,, representam a
concentracado de carbono na liga, na austenita e na martensita respectivamente.
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Fonte: modificado de [21].

Durante a etapa de témpera, a austenita transforma parcialmente em
martensita a depender da temperatura (QT) abaixo de Ms. A fracdo de austenita
transformada é dada pela Equacdo 1 [22]. Além disso, é possivel determinar a

temperatura Ms por meio da Equacéao 2 [22].

fm=1-exp[-0.011-(Ms-QT)] (1)
Ms (°C) = 539 —423C — 30,4Mn — 12,1Cr — 17,7Ni — 7,5Mo (2)

Diversos trabalhos passaram, entdo, a buscar temperaturas de témpera
(QT) e combinagdes de temperaturas de particao (PT) aliados a periodos de tempo
para diversos materiais no intuito de descrever a relagao entre a presenca de austenita
retida estavel e sua consequéncia nas propriedades mecanicas do material [18, 21,
23].

Edmonds et al. [38] indicaram a existéncia de uma temperatura QT ideal
em que ocorre a formagao necessaria de martensita a qual ira enriquecer a austenita
nao transformada na etapa de particdo. Na Figura 12 sdo mostrados para os agos
com diferentes percentuais de carbono esse ponto otimizado. Para temperas acima
desse ponto, havera quantidade demasiada de austenita ndo transformada e o
carbono presente na baixa quantidade de martensita ndo sera suficiente para

estabiliza-la; ja, ao caso de uma temperatura QT abaixo do ponto ideal, havera



15

reducao exagerada na quantidade de austenita ndo transformada — desfavorecendo

O processo.

Figura 12 — Quantidade prevista de austenita retida para diferentes %C.
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Fonte: modificado de [38].

Na Figura 13 (a) foi avaliada a partigdo em apenas uma etapa (QT=PT), em

que se percebeu um pico na fragdo de austenita (f,) no inicio da particdo e

decrescendo até zero para longos periodos. Em um segundo momento, na Figura 13

(b), avaliou-se a alteragdao mediante a variagdo da temperatura QT — mantendo fixo

PT em 425 °C —, além disso, conforme o resultado em uma etapa, foi mantido a

temperatura QT por 30 s antes de se realizar a particdo. Pode-se inferir desse estudo

que para o material apreciado, a QT de 300 °C apresenta maiores fragdes de austenita

ao fim do processo [21].



16

Figura 13 — (a) Efeito da temperatura de Particao na quantidade de austenita retida
realizados em um processo de uma etapa (QT=PT); (b) Efeito da temperatura de
témpera na quantidade de austenita retida para PT igual a 425°C (realizados em um
aco com 0,34 (in wt.) % de C e 0,74 (in wt.) % de Si).
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Fonte: modificado de [21].

Em todas temperaturas, a fracao volumeétrica final de austenita apresenta
dois picos, com um maximo logo no inicio e decrescendo até zero para longos
periodos. Além disso, conforme é aumentado a QT é observado uma diminuicdo no
tempo para se alcangar o segundo pico.

Dessa forma, novas pesquisas utilizando técnicas mais avancadas
ratificaram a efetividade do processo T&P em estabilizar a austenita. Em 2013, Wang
e Speer [20] por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV) apresentaram
um material (Figura 14) contendo ferrita, austenita retida e martensita resultante desse

tratamento.



17

Figura 14 — MEV de um aco tratato por T&P: contendo ferrita (F), austenita retida
(RA) e martensita (M).
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Fonte: modificado de [20].

Em outra pesquisa em 2014 [23], por meio de difracdo de elétrons retro
espalhados (EBSD), avaliou-se a quantidade de austenita para diferentes
temperaturas de particdo. Percebeu-se que para o material analisado a PT a qual

permitiu maior particdo de carbono, sem favorecer processos competitivos, foi 400 °C

— para um ago de composi¢ao quimica nominal de 0,25% C, 5% Si e 3% Mn (Figura
15 (c)).
Figura 15 - Identificagdo das fases por difragao de elétrons retroespalhados com a
austenita em amarelo e a martensita em azul: em (a) PT = 300 °C, (b) PT = 350 °C,
(c) PT =400 °C.

Fonte: modificado de [23].
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3.5.1 A Influéncia dos Elementos de Liga no Processo

Apesar do silicio assumir o papel protagonista pela capacidade de suprimir
a formacéao de carbetos, outros elementos de liga, tais como Mn, Ni e Mo, vém sendo
utilizados em pesquisas no ambito da T&P por beneficiarem as fragcdes de austenita
retida estaveis [26].

Nesse quesito, o manganés foi empregado a diferentes materiais em novos
estudos de T&P [20, 26-29]. Podem-se destacar como efeitos desse elemento, a
estabilizagdo da austenita, aumento da temperabilidade, redu¢cdo das temperaturas
de austenitizacao (Ac;) e Ms, além do aumento geral na resisténcia do ago [26, 27].

Somado a essa substancia, o niquel possui efeito semelhante quanto a
estabilizacdo da austenita. Kim e Lee [9], em 2017, realizaram uma pesquisa
comparando um mesmo material (Figura 16), modificando a quantidade de niquel
desse. Isso posto, constataram que além da redugao da temperatura Ms, ocorreu
refino de gréo — assim, aumentando a quantidade de austenita retida apds a T&P pelo

favorecimento do enriquecimento de carbono.

Figura 16 — Comparacao das curvas de equilibrio das fragbes de austenita retida a
depender da quantidade de Ni para diferentes temperaturas PT.
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Fonte: modificado de [9].

Observa-se na figura acima o aumento do porcentual volumétrica de
austenita conforme se adiciona niquel ao material, atingindo o melhor resultando com
2 %. Além disso, esse pico acontece em temperaturas mais brandas do que os picos

maximo aos materiais com menores indices desse elementos de liga.
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Moor et al. [14], concluiram que pequenas adigdes de molibdénio
contribuiram significativamente para o aumento da fracdo de austenita retida,
conforme a Figura 17 demonstra. Além disso, o Mo é dado como um formador de
carbetos — esses sdo muito finos e se distribuem uniformemente pelas camadas de
martensita, aumentando a resisténcia do a¢o. Por essa razdo, comparado a formacéao
de cementita, € esperado que o mesmo nao seja tdo deletério no processo de

saturagao da austenita pelo carbono [25,26].

Figura 17 - Comparacgao de fragdes de austenita retida para dois materiais,
diferenciando-se pela adigéo de 0,25 in wt. % de Mo, na cor verde, em diferentes
temperaturas de particéo, pela ordem quadrado, circulo e tridngulo correspondem a
350, 400 e 450 °C, respectivamente.
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Fonte: modificado de [14].

Conforme citado anteriormente, a temperatura Ac; € modificada pelos
elementos de liga e essa se torna importante para estabelecer parametros do
processo de T&P. Através da Equacgao 3 [30] se pbde entender que se aumentar a
quantidade dos elementos de liga (com exce¢ao do Si e Mo), esses tendem a diminuir

essa temperatura.

Acy =910 — 230VC + 44,7Si — 30Mn — 15,2Ni + 31,5Mo (3)
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3.5.2 Variagoes do Tratamento de T&P

Qu em 2014 [24] propbés uma variacdo da T&P modificando as etapas do
processo, dividindo-as em cinco estagios. A essa técnica, denominou-se Dual
Stabilization Heat Treatment (DSHT), ou Tratamento Térmico de Dupla Estabilizagao.

Os estagios constituem de austenizagdo do material (estagio 1), seguida
de uma primeira témpera acima da temperatura Ms por um curto periodo (estagio 2).
Prontamente, uma segunda témpera é realizada a uma temperatura abaixo de Ms de
forma a controlar a formacgao fracionaria de martensita (estagio 3). Logo depois, no
estagio 4 é realizada a particdo de carbono e por fim, termina-se o tratamento com

resfriamento ao ar. Tal procedimento é esquematizada na Figura 18.

Figura 18 - Representacdo dos estagios propostos pelo estudo de Qu.
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Fonte: modificado de [24].
Os resultados obtidos nesse tratamento sdo apresentados na Figura 19.

Comparando as Figura 3 e 4, é possivel inferir que as propriedades mecanicas finais

por vezes ultrapassaram o esperado da T&P.
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Figura 19 — Representagao dos resultados obtidos por Qu. CA indica austenetizacao
completa; IA, intercritica.
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Fonte: modificado de [24].

Em outra variacdo, HSU [39] propbs o tratamento de témpera-particao-
revenimento (Q-P-T). A ideia é buscar aumentar a resisténcia mecanica através da
precipitacdo de carbetos, uma vez que para a T&P esse mecanismo é excluido.
Portanto, por meio de elementos formadores de carbetos — como o nidbio — tornou-se
possivel explorar o efeito do refinamento de grdo e o endurecimento por precipitacao.
No entanto, esse processo requer um aumento na quantidade de carbono no material
devido ao crescimento de consumo por parte da formacao de carbetos [39,40].

O tratamento Q-P-T foi aplicado em um ago Fe—0.485C—-1.195Mn—-1.185Si-
0.98Ni-0.21, o qual se obteve propriedades como 2000 MPa para a tensao de ruptura
com alongamento de 10%. Assim, mediante a uma microestrutura formada por
camadas de martensita, austenita retida estavel e uma dispersdo uniforme de
carbetos se obteve excelentes propriedades mecanicas [40,41].

Dessa forma, percebe-se o potencial da T&P e os tratamentos gerados a
partir dela em permitir a obtengcdo de uma microestrutura complexa de diversos

componentes — potencializando, assim, as propriedades mecanicas do material.
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A fim de apresentar de forma sucinta a metodologia que foi aplicada neste

trabalho foi desenvolvido um organograma, exposto na Figura 20.

Figura 20 - Organograma da metodologia pretendida.
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4.1 MATERIAL

O material desse estudo se apresentava como barra laminada recozida
com diametro de 28,57 mm. Para elaboragao dos corpos de prova, foram feitos cortes
a fim de obter semicirculos com 5 mm de espessura. Todas as preparagdes e ensaios
foram realizados nos laboratérios da engenharia mecanica na Universidade Federal
do Rio Grande (FURG).

As amostras foram classificadas em normal, aquelas que se apresentaram
em condigdes normais como recebidas — sendo indicadas por N. Em P10, P30, e P90
as amostras resultantes do tratamento de T&P, variando o tempo de particdo em 10
s, 30 s e 90 s respectivamente. Por fim, os corpos de prova do tratamento de témpera
e revenimento foram denominadas TR. Ainda, para cada classificagdo acima, ha 3

exemplares — diferenciando-se por A, B e C.
4.1.1 Avaliagdao Quimica

A composigado quimica foi analisada por meio de um espectrémetro otico,
modelo Foundry-Master Pro (fabricante Oxford Instruments), de forma que esses

dados serao comparados aos teoricos indicados pela norma SAE J404.
4.1.2 Microscopia Optica (MO)

As amostras foram examinadas utilizando um microscépio 6ptico de luz
refletida, modelo Olympus GX 51S, preparadas conforme especificagées da ASTM E3
[49], de modo a ser realizada uma avaliacao inicial da morfologia.

Somado a isso, tem-se uma ferramenta para escolha das amostras a serem
analisadas por métodos de caracterizacdes futuras, e por fim, permite a observacgao e

comparagao da microestrutura final de forma abrangente.
4.1.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As amostras escolhidas para serem analisadas por MEV, previamente
preparadas conforme a norma descrita no item 4.1.2, foram polidas com alumina em
suspensao e atacadas com nital 5%. Foi utilizado microscépio eletrénico de varredura,
modelo JSM-6610LV (fabricante JEOL), a fim de permitir uma caracterizagédo

microestrutural passivel de ser identificada minuciosamente as diferentes fases.
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Utilizou-se em conjunto com a analise quimica por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS).

Essa etapa foi realizada apds os procedimentos experimentais, fazendo
parte da caracterizacao final e foi utilizada para comparar a morfologia resultante entre

a T&P e o processo de témpera convencional.
4.1.4 Ensaio de Microdureza Vickers

Esse ensaio serviu como parte da comparagao entre resultados, sendo
medida nas amostras em caracter inicial e, também, apds os ensaios. Demonstrou-se
a evolugdo da dureza do material. Assim, para realizar a analise de microdureza
Vickers, foi seguido a norma ASTM E92 em um microdurémetro, modelo Shimadzu
HMV 2T, em que se avalia o tamanho da impressao feita por um penetrador de

diamante em formato piramidal a temperatura ambiente.
4.1.5 Difracao de Raios-X (DRX)

A difracdo de Raios-X permitiu uma analise qualitativa de fases, por meio
de refinamento matematico pelo Método de Rietveld [31]. Esse ensaio foi realizado
nas amostras nas etapas inicias e finais do projeto através de um difratdmetro modelo
D8 Advance, do fabricante Bruker, utilizando um tubo de cobre (Cu), voltagem 40 kV,
corrente 40 mA.

As sec¢des das amostras foram varridas de forma continua na banda de 30°
a 120°, com passo de 0.05 e tempo de 1 s. Os picos {111}, {200}, {222} da austenita,
bem como os {110}, {200}, {211} e da ferrita, indicados na Tabela 1, foram analisadas

usando um programa de ajustes.

Tabela 1 — Planos cristalograficos das fases ferrita/martensita (a) e austenita (y)

Fase 20[°], Cu Ka1 (A
=0.154056 nm)
(111)y 43.58
(200)y 50.79
(222)y 96.840
(110)a 44.62
(211)a 82.18
(200)a 64.92

Fonte: [44, 45].
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4.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental se fundou no tratamento de T&P e Témpera
e Revenimento. Cada etapa foi realizada com um trio de amostras

O material foi aquecido a uma temperatura acima da Ac;, calculada pela
Equacgado 3, cujo valor foi igual a 850 °C. Assim, para garantir a austenitizagao
completa, foi elevado levemente a temperatura ao patamar de 870 °C. Conforme,
indica 0 ASM Handbook [33], a amostra foi mantida nessa temperatura por um periodo
de 30 minutos. No processo de Témpera e Revenimento, foi efetuado o resfriamento
rapido em uma solugéo polimérica PVP com 20% de concentracao e entdo conduzido
para a etapa de Revenimento. Essa, constituiu em um segundo aquecimento a
temperatura de 400 °C, a fim de se evitar a suscetivel fragilizacdo desse
procedimento, por duas horas. A Figura 21 assinala a evolugao da dureza conforme o

aumento de temperatura.

Figura 21 — Variagao de dureza para diferentes temperaturas para o ago SAE 4340.
Amostras temperadas de 845 °C a partir de 6leo e revenidas por duas horas.
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Fonte: modificado de [33].
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Na Témpera e Particdo, diferenciou-se do processo anterior apds a
austenitizagdo completa — pois, as amostras foram resfriadas até a temperatura de
240 °C (QT). Essa, é um patamar intermediario entre as temperaturas Ms e Mf a qual
resulta em aproximadamente 50% de austenita transformada, segundo a Equacéo 1.
A temperatura Ms foi calculada pela Equacao 2, resultando em 308 °C.

Segundo a literatura [34], a temperatura QT de 240 °C para um ago de 0,4%
C resulta numa quantidade ideal de constituintes os quais favorecem o enriquecimento
da austenita retida pelo carbono.

Mantida a temperatura QT, foi realizada a particao em trés tempos distintos
a fim de avaliar a capacidade do ago SAE 4340 em sustentar a estabilizagdo da
austenita retida. Os temos decorrentes foram 10 s, 30 s e 90 s.

Com a disposicdo de permitir uma visdo abrangente do material, é
mostrado na Figura 22 o diagrama transformagéo-tempo-temperatura (TTT) do
material — sendo importante observar o campo a ser evitado da transformacao

bainitica.

Figura 22 — Diagrama TTT para o aco SAE 4340 austenitizado a 845 °C e tamanhos
de grao 7-8 ASTM.
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Fonte: modificado de [33].

O diagrama acima informa a evolugao da microestrutura pelas diferentes
curvas numa transformacéao isotérmica. Ainda, é possivel estimar o inicio e fim da
transformacao adifusinal, bem como as temperaturas onde resultardo em regides

bainiticas.
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Na Figura 23 é esbogado o ensaio de T&P proposto por esse projeto, em

que se diferencia por tempos diferentes de particdo, apos a etapa de témpera inicial.

Figura 23 — Esquema do processo de T&P para diferentes tempos de resfriamento
pos-austenitizagao e particao realizada a temperatura PT.
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Fonte: o proprio autor.

Conforme citado anteriormente, apds o processo de témpera até a
temperatura de 240 °C, realizou-se a particdo em tempos crescentes; originando-se
as amostras P10, P30 e P90.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nessa secdo serdo apresentados os resultados dos ciclos térmicos
realizados nesse trabalho. Inicialmente, é caracterizado o material como foi recebido
— exibindo-se sua composi¢cao quimica, microestrutura e dureza. Em seguida, é feito
o relato do resultado dos tratamentos térmicos efetuados. Por fim, € comparado os

resultados, salientando-se de forma objetiva as diferengas encontradas.
5.1 CARACTERIZAGAO INICIAL

A Tabela 2 apresenta o resultado da avaliagcdo quimica, bem como os
parametros estipulados pela norma SAE J404g. Percebe-se a consonéncia das

composi¢des dentro das faixas estipulas.

Tabela 2 - Resultado da avaliacdo quimica na amostra inicial.

Elemento (% in wt.) NOQR?E%@EOMMQ Aco utilizado
Carbono 0,38-0,43 0,396
Manganés 0,60-0,80 0,665
Fosforo 0,035 0,0062
Enxofre 0,04 0,0108
Silicio 0,15-0,35 0,242
Niquel 1,65-2,00 1,79
Cromo 0,70-0,90 0,747
Molibidénio 0,20-0,30 0,221

Fonte: o proprio autor.

Apesar da nao eficiéncia o ensaio para revelar os contornos de gréao, foi
admitido o tamanho de grao 7-8 ASTM informado pela fornecedora do material.

A partir da analise de MO, Figura 24 (a) e (b), é possivel identificar uma
microestrutura formado por perlita e ferrita proeutetéide. Essa disposicao € condizente
com o fato do ago SAE 4340 ser hipoeutoide e passar por um processo de recozimento
em sua fabricagao.
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Observando a Figura 25, obtidas por MEV, fica mais visivel a
microestrutura, principalmente as lamelas de perlita. Nas figuras 26 e 27 sao
observados os resultados do EDS, apontando para microconstituintes como ferrita e

carbetos, respectivamente.

Figura 24 — Resultado da MO na amostra inicial em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

RN i s

Fonte: o proéprio autor.
A figura acima é marcada pela presenga de ferrita proeutetdide e perlita,

microestrutura resultante do seu processo de fabricagdo e natureza do material, essa

esta de acordo com o esperado segundo o ASM Handbook v.8 [50].
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Figura 25 — Resultado do MEV na amostra inicial em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
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Fonte: o proprio autor

Na Figura 25 além dos constituintes mostrados de acordo com o resultado

do EDS, fica mais visivel a identificagao das lamelas de perlita.
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Figura 26 — Analise EDS na amostra inicial — Ferrita (F)
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Fonte: o préprio autor.
Figura 27 — Analise EDS na amostra inicial — Carbonetos (CB).

Full scale counts: 4443 Base(1)_pt3 Cursor: 10,219 keV
15 Counts

6000  p,

Cr

3000 Mn

4000 —
3000 Fe

2000 —

1000 —

C Si Cr Mn Ni

0

0 2 4 G 8 10
keV

Fonte: o proprio autor.

A Figura 28 é o resultado da andlise de DRX realizada na amostra inicial,
denominada como normal para ressaltar o estado sem os tratamentos térmicos desse
trabalho. E possivel identificar a presenca de picos nas direcdes caracteristicas de Fe-

a (ferrita), fato ja esperado e verificado nas Figuras 24 e 25. H4, ainda, a

presenca de uma quantidade residual de austenita.
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Figura 28 — Resultado do ensaio de DRX na amostra inicial.
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Fonte: o proprio autor.

A Tabela 3 apresenta o resultado da microdureza Vickers realizada na
caracterizagao inicial do material. Essa dureza serviu como parametro para evolugao

da propriedade mecanica no restante do estudo.

Tabela 3 - Resultado da analise de microdureza Vickers na amostra inicial.
Microdureza inicial

Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3
329 320 322
Leituras 319 337 329
330 347 324
Média 329 337 324
Desvio padrao 6,08 13,65 3,61
Dureza média 329HV0,5

Fonte: o proprio autor.

Para o trio de amostra do material como recebido, obteve-se uma dureza
meédia total de 329HV0,5. Um resultado dentro do esperado pela composicao quimica

e natureza do processo de fabricagcdo do aco em questao [33].
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5.2 TEMPERA E PARTIGAO

Conforme mencionado no item 4.2, a T&P foi efetuado em trés tempos
distintos de particao, permanecendo os demais parametros do processo constantes.
Nesse primeiro momento sera apresentado o resultado objetivo do tratamento,

deixando para o item 5.4 a comparagao dos mesmos.
5.2.1 Particaioem 10 s

As Figuras 29, 30 e 31 representam o tratamento de T&P efetuado em
corpos de provas distintos. Foi escolhido a amostra P10A para a realizagdo do ensaio
de MEV e DRX.

Figura 29 - Resultado da MO na amostra P10A em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
R

Fonte: o proprio autor.
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A microestrutura resultante do tratamento térmico dessa secao se repete
para os demais tempos de particao, e esta semelhante a trabalhos nesse ambito com
materiais semelhantes [46-47]. Essa microestrutura se repitira nas amostras de
témpera e particdo, sendo observada apenas uma sutil mudanga na aparéncia. A

diferenga maior € dada pelo ensaio de DRX.

Figura 30 — Resultado da MO na amostra P10B em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
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Fonte: o proprio autor.

Figura 31 — Resultado da MO na amostra P10C em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
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Fonte: o proprio autor.

Observando as imagens resultantes do ensaio de MO, constata-se uma
microestrutura bastante complexa. E visivel a matriz martensitica, com alguns
aglomerados de ripas finas indicadas na Figura 29. Na Figura 32, verifica-se com mais
nitidez a formagéao das ripas de martensita, aparenta coexistir diferentes tipos desse
constituinte causado pelo processo de particdo. Ainda, nas imagens de MEV, observa-

se blocos de martensita além de provavel martensita-austenita (MA) [42].
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Além disso, aparenta existir austenita retida (YR) localizados em blocos ou
em filmes entre as ripas de martensita. Essa composicao é ideal para acomodar as
deformagdes na microestrutura, fornecendo ao material um aumento ao desgaste.
Com o auxilio do EDS (Figura 33), notou-se pequenos pontos de precipitacdo de

carbetos, como indicados na Figura 34 [43].

Figura 32 — Resultado do MEV na amostra P10A em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

SElI  15kV WD11mm SS36
Sample 22 May 2018

8\

SEl  15kV ~ x5000 S5pm
Sample 0000 22 May 2018

Fonte: o préprio autor.
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Figura 33 — Analise de EDS na amostra P10A — Carbeto.
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Fonte: o proprio autor.
O resultado do ensaio de DRX nessa amostra originada pela particdo em

10 s aparenta para existéncia de picos de austenita, ainda que presentes, reduzidos.

Figura 34 — Resultado do ensaio de DRX na amostra P10A.
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Fonte: o proprio autor.
A Tabela 4 apresenta as respostas da analise de microdureza realizado no
primeiro tempo de parti¢gdo. Foi utilizado uma carga de 1 kgf a fim de se obter menores

dispersdes dos valores.
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Tabela 4 — Resultado da analise de microdureza nas amostras T&P em 10s.
Microdureza T&P 10 s

Amostra P10A P10B P10C
786 764 725
745 751 675
786 740 679
734 669 724
Leitura 780 684 684
721 735 649
736 716 711
721 757 699
739 681 703
Média 739,0 735,0 699,0
Desvio padrao 26,9 35,9 24.9
Dureza média 735,0HV1

Fonte: o proprio autor.

Dessa forma, obteve-se uma dureza média de 735HV1 para as amostras

realizadas com 10 s de particéo.
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5.2.2 Particaoem 30 s

As Figuras 35, 36 e 37 representam o tratamento de T&P efetuado em
corpos de provas distintos. Foi escolhido a amostra P30A para a realizagdo do ensaio
de MEV e DRX. A fim de se evitar repetimento, do que ja foi anunciado no item 5.2.1,
e pela microestrutura semelhante, cabe a esse item apenas demonstrar os resultados
especificos para o tratamento de T&P com a a particdo em 30s. Observa-se na figura
abaixo regides de agulhas finas de martensita, demarcadas pelo pontilhado, e outras
regides com agulhas mais espagadas. Essa resultado ja era esperado, segundo Speer

et. al. [10] ocorre diferengas desse constituintes gragas ao processo de particao.

Figura 35 — Resultado da MO na amostra P30A em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
;'_F; e I‘I,_‘ T
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Figura 36 — Resultado da MO na amostra P30B em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
i

As Figuras 36 e 37 sao resultando da MO dos corpos de provas que nao

foram utilizados nos demais ensaios, mas ainda é possivel observar

Figura 37 — Resultado da MO na amostra P30C em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
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te: o préprio autor.
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As imagens resultantantes de MO desse ciclo térmico, mostraram ripas de
martensita, alguns aglomerados de ripas finas (indicado na Figura 35) e diversos
espagamentos claros apontando para microconstituintes como ferrita (F) ou austenita
retida (YR). Nas Figuras 38, ressalta-se uma provavel aparicdo de austenita retida em
blocos entre as ripas de martensita. Identifica-se da mesma forma, a dispersao desse

constituinte intervalado ao longo da martensita.
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Figura 38 — Resultado do MEV na amostra P30A em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

SEl  15kV WD11mm S$S35 x2,000 10pm
Sample 0000 22 May 2018

SEl  15kV WD11mm SS35 x5,000 5um
Sample 0000 22 May 2018

Fonte: o proprio autor.

A Figura 39 apresenta o resultado da analise de DRX da amostra P30A.
Observa-se alguns ressaltos nas dire¢cdbes comuns a austenita, conforme estao

descritas na imagem.
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Figura 39 — Resultado do ensaio de DRX na amostra P30A.
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Fonte: o proprio autor.
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A Tabela 5 apresenta o resultado da analise de microdureza realizado em

todas as amostras de T&P com particao em 30 s. Obteve-se uma dureza média de

696 HV1.

Tabela 5 — Resultado da analise de microdureza nas T&P em 30 s.

Microdureza T&P 30 s

Amostra P30A P30B P30C
717 672 661
656 699 620
671 702 631
773 707 602
Leitura 666 730 640
696 713 616
704 737 633
696 749 640
660 767 642
Média 696,0 713,0 633,0
Desvio padrao 36,7 29,0 17,2
Dureza média 696,0HV1

Fonte: o proprio autor.
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5.2.3 Particaoem 90 s

As Figuras 40, 41 e 42 representam o tratamento de T&P efetuado em
corpos de provas distintos no tempo de particido em 90 s. Foi escolhido a amostra

P90B (indicada abaixo) para a realizagao do ensaio de MEV e DRX.

Figura 40 — Resultado da MO na amostra P90B em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.
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Figura 41 — Resultado da MO na amostra P90A: (a) aumento 200x e (b) aumento

Fonté: O proprio autor.

Figura 42 — Resultado da MO na amostra P90C em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

DR~ '
Fonte: o préprio autor.

Assim como citado nos dois ultimos itens, observou-se uma matriz
martensitica, com forte aglomerado (mostrado na Figura 40). Aparenta possuir leve
dispersao de austenita retida (YR) entre as ripas de martensita. E possivel aferir-se a

presenca de ferrita livre (F) indicado na Figura 43.
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Figura 43 — Resultado do MEV na amostra P90B em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

SEl 15kVv  WD1imm SS27 ~ 10pm
Sample 0000 22 May 2018

SEl 15kV D11mm 8827 x5,000 5um
Sample 0000 22 May 2018

Fonte: o proéprio autor.

A Figura 44 apresenta os resultados da analise de DRX, assim como feito

anteriormente, sao indicadas as direcbes caracteristicas da ferrita e austenita.
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Figura 44 — Resultado do ensaio de DRX na amostra P90B.
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Fonte: o proprio autor.
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Em seguida € apresentado na Tabela 6 os dados coletados no ensaio de

microdureza, obtendo-se uma dureza média de 667 HV1.

Tabela 6 — Resultado da analise de microdureza nas T&P em 90 s.

Microdureza T&P 90 s

Amostra P90A PO0B PO0C
666 696 656
677 663 655
689 697 662
657 703 633
Leitura 686 665 649
687 667 645
700 632 646
702 688 651
665 640 646
Média 686,0 667,0 649,0
Desvio padrao 15,8 25,5 8,3
Dureza média 667,0HV1

Fonte: o proprio autor.
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5.3 TEMPERA E REVENIMENTO

As Figuras 45, 46 e 47 representam o tratamento de Témpera e
Revenimento (TR) efetuado em corpos de provas distintos. Foi escolhido a amostra

TRC, mostrada abaixo, para a realizagao do ensaio de MEV e DRX.

Figura 45 — Resultado da MO na amostra TRC em diferentes aumentos. Ataque Nital
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Figura 46 — Resultado da MO na amostra TRA em diferentes aumentos. Ataque Nital
5 %.

Fonte: o préprio autor.

Figura 47 — Resultado da MO na amostra TRB em diferentes aumentos. Ataque Nital
5 %.

* Fonte: o préprio autor. .

A microestrutura obtida a partir do tratamento de Témpera e Revenimento
consiste em na obtengédo da martensita revenida (fase a + Fe;C), essa pode ser melhor
observada na Figura 48.

Além disso, na Figura 49 é apresentado o resultado da analise de DRX,
indicando em sua maioria picos na dire¢ao caracteristicas de ferrita e em menor escala
austenita residual.

Observando os dados da Tabela 7, percebe-se que a dureza média obtida

de 557HV1 esta um sutilmente acima do esperado em [33].
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Figura 48 — Resultado do MEV na amostra TRC: em diferentes aumentos. Ataque
Nital 5 %.

A

El 15kV
Sample 0000 22 May 2018

SEl 15kV WD9mm
Sample 0000 22 May 2018

Fonte: o proéprio autor.



Figura 49 — Resultado do ensaio de DRX na amostra TRC.
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Tabela 7 — Resultado da analise de microdureza nas T&P em 90 s.

49

Microdureza Témpera e Revenimento

Amostra TRA TRB TRC
561 587 550
589 520 640
612 503 643
576 545 525
Leitura 560 517 596
542 519 562
559 518 542
562 526 557
593 545 553
Média 562,0 520,0 557,0
Desvio padrao 21,7 24,9 42,5
Dureza média 557,0HV1

Fonte: o proprio autor.
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5.4 COMPARAGAO ENTRE OS TRATAMENTOS

A Figura 50 apresenta as imagens obtidas por microscopio eletrénico de
varredura das amostras tratadas termicamente. Observa-se de maneira geral que as
amostras oriundas da T&P, independente do tempo de particdo, apresentaram uma
regido martensitica e uma regido complexa, provavel, de ferrita-carbetos-austenita.

A preciptagdo de regides ferriticas € um indicio da descarbonetagdo da
martensita ocorrida durante o processo de particdo. A mesma regiao comum a (a), (b)
e (c) da Figura 50 nao compete ao material tratado por Témpera e Revenimento (TR),
mostrado na Figura 50 (d). Essa microestrutura assemelha-se ao encontrado em [51]
ao realizar a T&P num ago SAE 4140.

Em relacdo as ripas de martensita, aparenta ocorrer um agrupamento de
diversas larguras — causado provavelmente pela diferenga percentual de carbono
ocorrida nas diferentes regides pelo processo de particdo. Constanta-se que na
amostra proveniente da TR, ocorreu maior homogeneizagao desse microconstituinte,
parecendo possuirem o mesmo tamanho.

Outro importante ponto a se destacar é o fluido a base de polimero
utilizado, demonstrou-se de facil manuseio e capaz de produzir diferentes
microestruturas, além de outras vantagens ja apresentadas anteriormente.

Ademais, montou-se a Figura 51 para indicar o comparativo dos resultados
da analise por DRX realizados nas diversas amostras, cujo objetivo fora, de forma
qualitativa, apresentar as fases resultantes. A diferenga obtida é muito sutil, e dado
essa dificuldade, foram medidos os picos indicados na imagem e comparados entre
si. Essas medicbes sao apresentadas na Tabela 8.

Em um primeiro momento ndo é apropriado realizar comparagdes diretas
entre as amostras com esses dados justamente pela origem normalizada desses. A
analise é valida quanto a proporgao entre os picos para cada corpo de prova, sendo
assim, possivel explorar o comportamento das fases de austenita e ferrita no
tratamento em questéo.

Dessa maneira, observou-se uma mudanca de comportamento entre os
tempos de particdo. O primeiro tempo 10 s (P10), assemelha-se com com o terceiro
de 90 s (P90). Aparetemente, o tempo de particdo de 30 s (P30) € o que apresenta
maior proporg¢ao da fase de austenita quando comparado a fase de ferrita. Isso pode
ser resultado da alta temperatura de particdo utilizada, acarretando numa elevada
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sensibilidade quanto ao tempo — aparentando que os segundos inciais ndo séo
efetivos para estabilizacdo da austenita e para o ultimo tempo de partigao utilizado,
mecanismos competitivos, como a precipitagdo de carbetos, podem ter prejudicados
a consolidagao da austenita retida [10].

A principal questdo a se destacar na T&P é a escolha dos elementos de
liga do material que deverdo assumir os papeis de supressdo da formagdo de
carbetos, de permitir (facilitar) a difusdo do carbono para a austenita retida a fim de
estabiliza-la a temperatura ambiente, além de constituir uma solugao soélida a fim de
alcancar alta resisténcia mecanica.

Nesse caminho, o niquel ao lado do manganes, presente em quantidades
relativamente altas no agco SAE 4340, possuem potencial para assumirem essas
funcdes, onde resultados em [9, 28, 29] comprovoram essas circunstancias. E fato a
notavel dependéncia das temperaturas QT e PT. Nesses mesmos trabalhos e em
outros como [10, 21] nos quais variacbes de elementos de liga alteraram as
temperaturas supracitadas e com isso se originaram outros parametros especificos.

Assim, com o auxilio dos resultados de DRX, percebe-se que a
estabilizacdo da austenita passa ocorrer logo nos segundos iniciais [21], entretanto foi
a utilizagcao de um tempo intermediario que apresentou potenciais melhores — como
observado por Speer et al. [10].

Por meio de outras pesquisas com materiais semelhantes [46-48], ha
divergéncias quanto a QT responsavel por permitir fragdbes maiores de austenita
retida, no entanto a PT de 400 °C aparenta ser a mais indicada para a particdo nesse
material. Em [47], utilizando banho de sal, alcangou-se resultados semelhantes a atual

pesquisa — onde a faixa de 30 s revelou fragdes significativas de austenita retida.
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Figura 50 — Comparacgao entre os resultados de MEV. Onde: (a) Particdo em 10 s,
(b) Particdo em 30 s, (c) Particao em 90 s e (d) Témpera e Revenimento.

SEl  1BkV WD11mm S$S836 %2,500 10pm SEl  15kV WD11mm 8842
Sample 0000 22 May 2018 Sample 22 May 2018

SEl  15kV WD11mm S$S35 %2,000 10pum  — SElI  15kV Wi
Sample 0000 22 May 2018 Sample 22 May 2018

SEl 15kV WD11mm 8327 x2,500  10pm SEI  15kV WD11mm  $827 z
Sample 0000 22 May 2018 Sample 22 May 2018

SEl  15kV WDImm %2,500 10pum SEl  15kV WD9mm 5536
Sample 0000 22 May 2018 Sample 22 May 2018

Fonte: o préprio autor.
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Figura 51 — Comparacgao do resultrado da analise de DRX em todos os ciclos térmicos
realizado, além da amostra inicial. Na imagem: P90, P30, e P10 s&o oriundas da T&P
com tempos de particdo de 90 s, 30 s e 10 s, respectivamente; TR para Témpera e

Intensidade Normalizada(u.a.)

Revenimento e, N, amostra inicial.

— P90

— P30

— P10

— TR
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N (200) ( ,\) (222)-'.. S L
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20(graus)

Fonte: o proprio autor.
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Tabela 8 — Analise proporcional entre os picos de fase indicados entre as diversas
amostras onde: P90, P30, e P10 s&o oriundas da T&P com tempos de particao de
90 s, 30 s e 10 s, respectivamente; TR para Témpera e Revenimento e, N, amostra

inicial.
Amostra Plano Cristalino rllr(])trer:l]::idzz((jjz Proﬁ]%riiig gs?(%anos
E;;;g 8:8222 (111)y/(110)a — 4,0
N 110y P20 (220)y/(200)a — 36,6
ooy | oorse 00210~ 314
ey o (rioe - 53
R Ef?giz 0’03;401 (220)y/(200)a — 29,1
g;&;g 818222; (200)y/(211)a — 40,3
ey ooen (o 6
o1 Ef?ﬁiﬁ O’Of o (220)y/(200)a — 44,0
ooy | ooser o210~ 528
ggz 0%17255248 (111)y/(110)a — 12,5
P30 Ef?ﬁ;‘.f 0’02697 (220)y/(200)a — 46,4
g;g;g 8:13223 (200)y/(211)a — 61,8
ez | oosoe (111100 102
noe ﬁ?g;z 0’0‘:266 (220)y/(200)a — 37,7
ooy | ooers 00210~ 407

Fonte: o proprio autor.



95

No tocante aos resultados da analise de microdureza, a Figura 52
apresenta um comparativo. Percebe-se que para as amostras de T&P, pela natureza
do baixo tempo de particdo, houve um alto ganho de dureza quando comparado a
amostra de TR. A linha indicativa da dureza da amostra inicial, permite compreender
o potencial da T&P. Caso se obtenha uma fase ductil ao ponto de permitir certo
alongamento ao material, € possivel, entdo, alcagar um novo patamar de propriedades
mecanicas.

Além disso, as amostras de T&P demonstraram um comportamento ja
esperado de decréscimo da dureza conforme o aumento do tempo de particdo. Em
[47], utilizando o mesmo material, a dureza foi sensivelmente inferior a alcangada por
essa pesquisa. Isso pode ser causado pela variagdo da composigao quimica e por
elementos residuais originais da fabricagao do material.

Outro comportamento em relagdo a natureza do ensaio passa pela carga
do equipamento. Inicialmente, o ensaio foi testado com a carga de 0,3 kgf nas
amostras P10, entretanto, apresentou-se uma grande dispersdo de valores (Figura
53). Para contornar isso, foi aumentado a carga para 1 kgf — obtendo-se uma
distribuicdo mais simétrica dos dados. Esse comportamento pode ter sido causado

pela microestrutura complexa oriunda do tratamento térmico em questéo.
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Figura 52 — Comparacao dos resultados da analise de microdureza. Na imagem:
P90, P30, e P10 s&o oriundas da T&P com tempos de particdo de 90 s, 30 s e 10 s,
respectivamente; TR para Témpera e Revenimento e, N, amostra inicial.

850

750

P10 30
P
L P90
—
e T&P e TR N

Fonte: o préprio autor.

O gréfico acima apresenta de forma objetiva a comparacdo da dureza

alcancada nos diferentes ciclos térmicos realizados nesse trabalho. E possivel

observar a evolugéo a dureza entre os tratamentos, bem como o decrecimo quando

levado em conta aumento do tempo na T&P.

Figura 53 — Diagrama de caixa das amostras P10 variando a carga no ensaio de
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BHv1 WHVO3

Fonte: o proéprio autor.

Percebe-se ao diminuir a carga do ensaio de microdureza a diferenca

encontrada entre as amplitudes do ensaio, dessa maneira se justificou-se a carga de

1 kgf nas amostras oriundas dos tratamentos térmicos.
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6 CONCLUSOES

As seguintes conclusdes podem ser retiradas da presente pesquisa:

1. O tratamento de témpera e particao é viavel como rota para a obtencéo de
austenita retida estavel a temperatura ambiente para o agco SAE 4340,
mostrando-se capaz de responder de maneira semelhante aos materiais
de alto silicio.

2. A temperatura de 400 °C se mostrou capaz de permitir o enriquecimento
da austenita retida advindo do carbono da martensita supersaturada.
Alguns pontos de formagdo de carbetos aparentam existirem, fato que
desfavorece o objetivo principal do tratamento. O tratamento de témpera e
particido se monstrou sensivel ao tempo de particdo, obtendo diferengas
nas microestruturas mesmo em variagdes pequenas desse parametro. O
tempo de particdo em 30 s a 400 °C foi o intervalo que apresentou maiores
indicacbes da fase de austenita presente no material a temperatura
ambiente; ja para os tempos de particdo em 10 s e 90 s a 400 °C
apresentaram um percentual menor da fase de austenita, indicando que ha
desfavorecimento ao tratamento nesses intervalos.

3. E possivel observar uma diferenga significativa nas microestruturas
resultantes entre os tratamentos de témpera e revenimento frente a
témpera e particdo. O primeiro apresenta uma microestrutura homogénea
de seus constituintes, ao passo que o segundo ha certa complexidade. A
presengca de uma microestrutura complexa formada por regides de
martensita e outras, provaveis de ferrita-carbetos-austenita concederam ao
material alta dureza quando comparadas ao tratamento convencional de

témpera e revenimento.
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6.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O tratamento de témpera e particdo demonstrou alto potencial em alcancgar
propriedades mecéanicas elevadas, destarte, € necessario revelar os melhores
parametros desse processo. Assim, mais estudos devem ser feitos alterando as
temperaturas QT e PT. Uma outra alternativa, € realizar a austenitizagdo intercritica e
apreciar as consequéncias no material.

Outros ensaios para mapear as propriedades mecanicas do ago SAE 4340
tratados por T&P devem ser realizados, como o ensaio de tracdo e o ensaio de
impacto. Além disso, esta em aberto as consequéncias desse tratamento quanto a

resisténcia a corrosdo para o material em questao.
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