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RESUMO

O Tratamento Criogénico Profundo, Deep Cryogenic Treatment (DCT) em inglés, vem
sendo muito utilizado na industria para o0 melhoramento das propriedades mecanicas dos
acos, fundamentalmente a resisténcia ao desgaste. Neste trabalho foi utilizado tratamento
criogénico a —190°C por 20 horas, apds tratamento térmico de témpera e revenido, no aco
inoxidavel martensitico do tipo CA6NM, para melhorar a resisténcia mecanica associada a
resisténcia ao desgaste abrasivo. Os 36 corpos-de-prova, divididos em dois grupos de 18,
foram austenitizados por quarenta e cinco minutos a 965°C e 1065°C, respectivamente,
com posterior témpera em 6leo a temperatura ambiente e revenimento a 565°C por 90
minutos, com resfriamento ao ar. 24 amostras foram em seguida tratadas criogenicamente,
seguindo-se, para uma parte destas, 12 amostras, um novo ciclo de revenimento a 565°C
por 90 minutos. Foram realizados 0s seguintes testes nos corpos tratados com e sem
criogenia: Dureza Brinell, Difratometria de Raios X, Metalografia e ensaio de desgaste
micro-abrasivo. Foram encontradas variacGes na microestrutura com melhoria na
resisténcia ao desgaste nas amostras austenitizadas a 965°C e tratadas criogenicamente, em
comparagdo aquelas apenas submetidas ao tratamento convencional. Estas variagdes
devem-se ao efeito positivo do DCT sobre a microestrutura do ago austenitizado a baixa
temperatura. A microestrutura passa de ripas de martensita, distribuidas paralelamente
formando blocos - obtidos do tratamento convencional -, a pequenos pacotes paralelos ou
quase paralelos de finas agulhas formando grdos austeniticos. Encontram-se tracos de
austenita anterior ou revertida delimitando os grdos. Presume-se a formacdo de
microcarbonetos homogeneamente distribuidos na matriz e nos contornos de grdo da

austenita revertida.
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ABSTRACT

The Deep Cryogenic Treatment (DCT) has been used in the industry for the improvement
of steel mechanical properties, basically the resistance to the abrasive wear resistance. At
this work the cryogenic treatment at -190°C for 20 hours was applied, after conventional
head treatment, to the martensitic stainless steel grade CA6NM to improve the mechanical
resistance associated to the abrasive wear resistance. The specimens, divided in two
groups, had been austenitized for forty and five minutes at 965°C and 1065°C, respectively,
then quenched in oil at room temperature. After that they were tempered at 565°C for 90
minutes, then cooled in air. Subsequently some samples were treated cryogenically, and
some of them were submitted to a new cycle of tempering at 565°C for 90 minutes. The
performed experiment included: Hardness Brinell, Difratometry X ray, Metallography and
micro-abrasive wear test. Variations in the microstructure with an improvement in the
abrasive wear coefficient were found, in the samples austenitized at 965°C, comparing the
cryogenically treated and those only submitted to the conventional treatment. These
variations are probably a positive effect of the DCT on the samples’ microstructure. The
microstructure was transformed blocks of parallel lath martensite to small parallel or
almost parallel packages of fine needles forming austenite. Traces of previous or reverted
austenite  were found delimiting the grains. It is presumed that micro-carbide
homogeneously distributed in the matrix and in the grain’s contours of the reverted

austenite was formed.

1. INTRODUCAO

Desde a década de 60 tém sido utilizados tratamentos térmicos criogénicos visando a
transformacéo da austenita retida em martensita. Este tratamento, conhecido anteriormente
como “Subzero”, era realizado a temperaturas proximas a -84°C, por uma hora, a cada 25
mm de espessura da peca, garantindo uma diminuic¢do das tensOes geradas pelos processos
de usinagem e fundi¢do. A denominacdo tratamento criogénico comecou a ser utilizada ha
alguns anos com a evolucgédo do processo. As temperaturas utilizadas atualmente atingem -

196°C e séo obtidas com o uso de nitrogénio liquido, por um periodo de 20 a 40 horas. [1]
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Inimeras investigacOes sobre o efeito do tratamento criogénico nas propriedades dos
acos em geral tém sido reportadas, mas apenas alguns poucos trabalhos concentraram
esforcos em identificar os micromecanismos atuantes nas temperaturas criogénicas. Os
mais importantes mecanismos identificados foram: a intensa reducdo do nivel de austenita
retida e 0 aumento expressivo na fracdo de carbonetos complexos ultrafinos, precipitados

na matriz martensitica. [2]

Por ser um fendémeno adifusional complexo de transformacéo de fase e tendo em vista
0s baixos valores de temperatura e mobilidade dos atomos, a precipitacdo de carbonetos a
temperaturas criogénicas na ordem de -196°C é pouco conhecida. O inicio da formagéo de

carbonetos de transicdo estequiométrica Fe,C (carboneto-r), a esta temperatura, foi

estudado entre 1980 e 1990. Foi identificado a partir dai um mecanismo através do quais 0s
atomos de carbono saem de suas posi¢es intersticiais originais no reticulado tetragonal do

ferro, assumindo o carboneto-, uma estrutura ortorrombica. [3], [4]

Os carbonetos devem ser os responsaveis pelo aumento da resisténcia ao desgaste,
sendo por isso importante o estudo dos seus diversos tipos. Para tanto, utilizou-se a analise
por difratometria de raios X , que permite a caracterizacdo quimica do material. As
técnicas tradicionais de microscopia 6tica e eletrdnica de varredura para caracterizacao

microestrutural sdo também utilizadas.

Durante anos, tém sido desenvolvidos o0s acos inoxidaveis martensiticos macios
(AIMM) com o objetivo de melhorar sua resisténcia mecénica e a corrosdo, principalmente
em relacdo a necessidade de reduzir os defeitos de solidificacdo, que ocorriam com

frequiéncia nos acos inoxidaveis martensiticos tradicionais.

Os acos inoxidaveis martensiticos sdo empregados em ambientes onde ha exigéncia de
resisténcia mecénica aliada a resisténcia a corrosdo e a dureza. O aco inoxidavel
martensitico do tipo CA6NM (com menos de 0,06% de C e a presenca de Ni e Mo)
encontrou rapida aceitacdo na fabricacdo de componentes de grandes se¢fes, como rotores
de turbinas hidraulicas e componentes na industria quimica e de petroleo, devido as
excelentes combinagBes das propriedades mecénicas, resisténcia a corrosdo e erosdo,

acompanhadas de alta temperabilidade.



Nessa classe de aco o teor de carbono é menor, em relacdo aos acos inoxidaveis
martensiticos convencionais, necessitando da adicdo de elementos de liga que promovam a
estabilizacdo da fase austenitica, como o Ni. Com a reducdo do carbono pode-se evitar a
precipitagdo de carbonetos do tipo Cr3Cs, trazendo efeitos benéficos a resisténcia a

corroséo desses agos. [s]

Dessa forma, as otimizagOes das propriedades mecanicas e de corroséo se tornaram

dependentes da composi¢éo quimica e das temperaturas de revenimento do material.

Entretanto, essas propriedades podem ser seriamente prejudicadas em funcdo da
precipitacdo de fases, em geral ricas em cromo, na temperatura de servigo ou durante o
processamento e os tratamentos térmicos de témpera e revenimento. Assim, os ciclos
térmicos aos quais esses acos sdo submetidos devem ser realizados sob um controle

absoluto.

E muito importante para o bom desempenho dos acos fazer uma boa selecdo do
tratamento térmico a realizar. Dependendo dele, obtém-se diferentes propriedades
mecanicas que vao melhorar o desempenho do material. O tratamento térmico desses acos
consiste de uma témpera seguida de um revenido simples, cujas condi¢fes sdo otimizadas

para proporcionar ao aco a resisténcia mecanica, dureza e tenacidade necessarias.

O tratamento térmico de témpera consiste no aquecimento do material dentro do
campo austenitico, seguido de resfriamento até uma temperatura abaixo da temperatura Mi,
rapido o suficiente para obtencdo de martensita. A martensita é uma fase metaestavel,
resultante da transformacdo da austenita. E uma solucdo sélida supersaturada de carbono
no ferro, de estrutura tetragonal de corpo centrado (TCC), que é uma forma distorcida do
ferro alfa (ferrita). No entanto, em agos com teores de carbono menores que 0,2%C em
peso, que é o caso do ago em estudo (< 0,06%C em peso), a relacdo de que quanto maior o
teor de carbono, maior é a tetragonalidade da martensita ndo se aplica. Assim esse ago tem

estrutura cristalina CCC. [6-11]

Os acos CAG6NM sdo austenitizados entre 965-1065°C, temperaturas nas quais
ocorrem a dissolugédo de carbonetos e a decomposicao da ferrita delta, oriunda do material

bruto. A temperatura de austenitizacdo ndo deve ser muito baixa, pois pode levar a baixos



valores de tenacidade, devido a ndo dissolucdo dos carbonetos, nem deve ser muito alta,
para evitar o crescimento acentuado dos grdos austeniticos. Objetiva-se, portanto, uma
martensita homogénea que resulte em melhores propriedades mecanicas e de resisténcia a

corrosao.

O tratamento térmico de revenido tem por objetivo uma otimizacdo das propriedades
mecanicas e da tenacidade do ago. E os principais fendmenos relacionados com o revenido
sdo: precipitacdo de carbonetos; recuperacdo e recristalizacdo da estrutura martensitica e

formacéo de austenita, que permanece retida apds resfriamento a temperatura ambiente.

Durante o revenido, pode ocorrer a formagdo de uma seqliéncia de precipitagdes, em
funcéo do aumento da temperatura de revenido, como M3C a 300°C. Na faixa entre 300 e
400°C observa-se a presenca de austenita retida, ja entre 450°C e 500°C ha uma
precipitacdo fina de M;C;3 e inicio da formacdo de M,C. Com o aumento da temperatura
acima de 500°C observam-se uma diminuicdo da quantidade de austenita retida e uma
crescente formagédo de M»3Cg (Cr23Cg), entre as ripas da martensita revenida. [12], [13]

Este trabalho visa avaliar o efeito do tratamento criogénico na resisténcia ao desgaste
abrasivo e na microestrutura do aco martensitico ASTM A743 CA6NM, bem como a

realizacdo de ensaios de dureza, desgaste, difracdo de raios X, e metalograficos.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 LIGAS INOXIDAVEIS

Na primeira década do século XIX foram desenvolvidos os diferentes tipos de agos
inoxidaveis por algumas das grandes poténcias econémicas e industriais como 0 Reino

Unido, os E.U.A e a Alemanha. [14]

A presenca de elementos de liga encarregados de formarem uma pelicula de 6xido
protetora proporciona a estes materiais boa resisténcia a corrosdo. Nem todos os elementos
de liga utilizados séo de alto valor econdmico. O Cr é o principal elemento que influencia
na resisténcia a corrosao, assim como o Ni e, em menor quantidade, o aluminio, o silicio, o

cobre e 0 molibdénio. [15]

Como visto na literatura, a camada de 6xido formada pelo Cr é continua, aderente e
estavel, o que proporciona boas propriedades anticorrosivas. O teor minimo em peso de Cr
necessario para considerar um aco inox em solugbes acidas (0 < ph <7) é de 12%
dissolvido na matriz. Portanto, quanto maior a acidez do meio onde trabalhara o material,
maior devera ser o teor de Cr a dissolver na liga. A figura 2.1 ilustra 0 aumento da
resisténcia a corrosdo, num ambiente industrial, dos acos inoxidaveis em funcdo do

aumento do teor de cromo. [14-16]

Os elementos de liga, tanto o Cr quanto 0s outros, Sd0 0S responsaveis por passivar a
mistura. Esta propriedade depende de varios parametros que podem subdividir-se em dois
itens. No primeiro, em que aparecem as condi¢cdes de solicitacdo externa a que o material
estd submetido; no segundo, as caracteristicas do proprio elemento passivante, ou seja, a

quantidade presente na liga e a sua distribuicdo na matriz.

No primeiro item estdo tanto as caracteristicas do ambiente onde se encontra o
material, suas composi¢des e concentragcdes quimicas, seu estado fisico (liquido, solido ou
gaso0so0), tipo de radiacdo, temperatura, velocidade e pressdo, como as solicitacdes sob as
que se encontra utilizado, tanto externas quanto internas. As solicitagbes mecéanicas de
maneira geral influenciam significativamente no desempenho frente a corrosdao dos acos

inoxidaveis.



Dependendo do tipo de meio corrosivo, a deterioracdo do material pode ser mais ou
menos rapida. Existem elementos, como o cloro, que quando presentes fazem com que o
Cr ndo seja suficiente como elemento passivante. Ambientes mais quentes, com maior
concentragdo de elementos corrosivos, e cargas trativas diminuem a efetividade dos

materiais inox. [17]

Do segundo aspecto pode-se dizer que a resisténcia a corrosdo do material é
diretamente proporcional a quantidade de elementos passivantes dissolvidos na matriz. A
formacdo de precipitados, como carbonetos, nitretos, sulfetos, boretos e/ou fases
intermetalicas, faz com que diminua o efeito passivante. Quando aquecidos entre 400 a
850°C, os acos inoxidaveis austeniticos, por exemplo, sdo suscetiveis a corrosdo
intergranular, devido a precipitacdo de carbonetos ricos em cromo do tipo M23C6 nos
contornos de grdos. Razdo pela qual aparecem areas proximas aos contornos dos graos

empobrecidas em cromo, fato que provoca menor resisténcia a corrosao.

Este fendmeno é também conhecido como sensitizacéo. [16]
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FIGURA 2.1: Gréfico ilustrando a passividade dos agos ao cromo expostos durante 10 anos a uma

atmosfera industrial nas temperaturas dos processos especificos. [17]



Podem-se classificar os acos inox em funcéo de sua composicdo quimica associada a
microestrutura que predomina a temperatura ambiente, em inoxidaveis martensiticos,

ferriticos e austeniticos. [15] e [18]

No entanto, novas classes de acos inoxidaveis tém sido desenvolvidas, tais como, 0s

inoxidaveis duplex e os inoxidaveis endurecidos por precipitacéo.

Com o objetivo de se entender melhor as diferengas entre 0s agos inoxidaveis e suas
caracteristicas microestruturais, cada um dos grupos e das novas classes de acos

inoxidaveis serdo descritos brevemente. [16]

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo essencialmente ligas Fe-Cr-Ni - sendo 0s niveis
de cromo da ordem de 16 a 25% e os de niquel, de 7 a 20% - e se caracterizam por
apresentarem estrutura cubica de face centrada a temperatura ambiente. Esse material,
apesar de seu alto custo, devido a presenca de Ni, é 0 mais produzido atualmente ocupando
um amplo mercado, principalmente pela sua alta resisténcia a corrosdo e oxidagao,
resisténcia mecanica a quente, trabalhabilidade e soldabilidade. Além do niquel, o
manganés e o nitrogénio exercem a mesma funcédo de estabilizacdo da austenita, podendo,
entdo, serem usadas pequenas quantidades para reduzir a quantidade de niquel. N&o
somente a fase austenitica, mas também a presenca de martensita induzida por deformacéo,
fases intermetalicas (o), carbonetos, nitretos, sulfetos, boretos e ferrita 6, determinam as
propriedades destes acos. A quantidade, o tamanho, a distribui¢do e a forma destas fases
tém influéncia decisiva nas propriedades finais do material. As ligas mais comuns sédo AISI
302, 304 e 316. [14] e [16]

Os acos inoxidaveis ferriticos contém normalmente 11 a 30% de cromo, baixos teores
de carbono e nitrogénio e pequenas quantidades de Mn, Si, Al, Ni, Mo, ou Ti [53],
diferenciando-se dos demais grupos de inoxidaveis por apresentarem a mesma estrutura
cristalina do ferro a temperatura ambiente, isto é, cubica de corpo centrado. Devido a
pequena solubilidade do carbono e do nitrogénio e as suas altas velocidades de difusdo
atbmica na matriz ferritica, a suscetibilidade deste material a sensitizagdo é critica. Para
contornar este problema, os teores de carbono e nitrogénio sdo mantidos tao baixos quanto
for economicamente possivel e, comumente, sdo adicionados elementos estabilizadores

como o Ti e o Nb que se ligam preferencialmente ao carbono e nitrogénio, deixando o



cromo dissolvido na matriz. A precipitacdo controlada destes carbonetos e nitretos pode
promover um acréscimo do limite de escoamento e de resisténcia, sem a reducdo da
ductilidade, tenacidade e resisténcia a corrosdo. As ligas mais comuns sdo AlSI 430 e 446,
com 17%Cr e 25%Cr, respectivamente. [16]

Os acos inoxidaveis duplex apresentam uma microestrutura composta por duas fases:
ferrita e austenita. S&o ligas pertencentes ao sistema Fe-Cr-Ni que consistem de uma
mistura de aproximadamente 50% em volume de “ilhas” de austenita em uma matriz
ferritica. O balanco entre estas duas fases depende do fabricante, porém o teor de austenita

varia numa faixa de 45 a 60%.

Essa estrutura é alcancada através de um controle simultaneo da composicao quimica e
da temperatura de solubilizacdo. Estes materiais sdo caracterizados pelo baixo teor de
carbono (<0,03%), além da presenca de Mo, N, W e Cu, que alteram sua microestrutura e
conseqiientemente suas propriedades. Teores tipicos de cromo e niquel sdo 20~30% e
5~10%, respectivamente. Caracterizam-se por apresentar uma boa combinacdo de
resisténcia mecénica, tenacidade, resisténcia a corrosdo e ao desgaste. As ligas mais
comuns s&o: 2304, 2205 e 2507. [19], [20]

Os acos endureciveis por precipitacdo sao tratados termicamente para melhorar sua
resisténcia mecénica através da formacdo de precipitados. Nesta classe encontram-se 0s
inoxidaveis com a maior resisténcia, assim como com a maior temperatura de trabalho.
Existem trés classes de acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo: austeniticos, semi-
austeniticos e martensiticos. Todas estas classes sdo endureciveis por envelhecimento que
precipita particulas muito finas de segunda fase a partir de uma solucdo solida
supersaturada. Esta precipitacdo introduz distor¢es no reticulado cristalino e funciona
como barreira para movimentacdo de discordancia, produzindo o endurecimento. As ligas
mais comuns sdo 17-7PH e 17-4PH, pertencentes a classe semi-austenitico e martensitico,

respectivamente. [16]

Os acos inoxidaveis martensiticos, assim como os ferriticos, sdo essencialmente ligas
Fe-Cr-C, com possibilidade de pequenas adi¢Oes de outros elementos de liga, tais como:
Mo, Ti, N, Ni, Cu, Si, Mn, Al, Nb, W e outros. Porém, o que os difere, é a presenca

suficiente de elementos gama génicos no tipo martensitico, que permite a formacéo da fase



Y e, portanto, a transformacdo martensitica. A sua microestrutura ¢ determinada
principalmente pelo percentual de cromo que pode variar de 12 a 17%, de carbono que
pode atingir até 1,2%, e pelo tratamento térmico. Os agos inoxidaveis martensiticos

apresentam uma maior concentracdo de C, em relacdo aos ferriticos. 21

Os tratamentos térmicos desses acos inox martensiticos sdo basicamente 0s mesmos
dos acos ao carbono e de baixa liga, i.e., primeiramente 0 aco é austenitizado, depois €
resfriado numa taxa suficientemente rapida para produzir martensita. Depois de obtida a
martensita, faz-se o tratamento de revenido para aumentar a ductilidade e aliviar tensdes.
No entanto, uma diferenca significativa entre os acos baixa-liga e 0s agos inox
martensiticos é que o Ultimo possui um teor de cromo suficiente para garantir a formacéo

mais homogénea de martensita, mesmo em pecas de grandes espessuras. [16]

Na década de 60 foram desenvolvidos 0s acos inoxidaveis martensiticos macios
(AIMM), como por exemplo, os CAG6NM que possuem menor teor de carbono e pequenas
adicbes de niquel e molibdénio. Um dos principais fatores que motivaram este
desenvolvimento foi a necessidade de se diminuir os defeitos causados durante a
solidificacdo do material, tais como: segregacOes, formacao de trincas a quente e micro-
rechupes. Estes problemas resultavam em pecas fundidas defeituosas, com baixa
soldabilidade, que prejudicavam a soldagem tanto de reparo, durante manutencgéo, quanto
durante a prépria construcdo da peca. O mais conhecido e utilizado a¢o inox martensitico

convencional é o tipo AISI 410, que contém 11,5 a 13,5%Cr e maximo de 0,15%C. [9], [22]
2.2 Metalurgia do aco CA6NM

Na figura 2.2 podem-se encontrar quatro diagramas de fases Fe-Cr onde se observa o
efeito austenitizante do carbono. A presenca do carbono acima de 0,1% aumenta o campo
da austenita, o que permite que o teor de Cr, com funcdo ferritizante, possa ser adicionado
aliga.

Quanto menor for o teor de carbono, menor sera a quantidade de Cr: na primeira figura
(2.2a) o cromo nédo pode exceder 13% para que possa ser temperavel. Ja na imagem (d) o
lago da fase gama é expandido, de forma que o teor de Cr pode chegar até 18% podendo

sofrer transformacao martensitica. [16]



Com a utilizacdo de Ni logra-se expandir o campo austenitico, que é diminuido pelo
pouco carbono e adicdo de Cr. Desta forma é resolvido o problema da diminuicdo da
tenacidade provocada pela estabilidade da ferrita delta, logrando-se obter a completa
austenitizacdo e formacdo da martensita no processo de témpera. O niquel estreita 0 campo
da ferrita delta, restringindo-o a temperaturas mais elevadas e abaixa consideravelmente as
temperaturas Ms e Mf, sendo por isto utilizado um teor maximo de 5,5% de Ni. [15], [16] ,[26]

O efeito do Ni influencia muito a diminuicdo das temperaturas Ms e Mf, o que ndo é
desejado, portanto tem-se desenvolvido pesquisas para conseguir diminuir as quantidades
dele e substitui-lo por outros elementos estabilizadores da austenita como o nitrogénio, que

€ mais austenitizante do que o niquel e ndo diminui tanto as temperaturas Ms e Mf. [26]
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Figura 2.2: Diagramas de equilibrio Fe-Cr para diferentes percentuais de carbono: (a) 0,05%C (b)
0,1%C (c) 0,2%C (d) 0,4%C. Neste diagrama kc, k1 e k2 sdo os carbonetos (Cr,Fe)3C, (Cr,Fe)23C6, e
(Cr,Fe)7C3, respectivamente. [16]



No diagrama de equilibrio pseudobinario Fe-Cr da figura 2.3, é encontrada uma
proporcéo de cromo e niquel de 3:1, aproximadamente. Para uma liga como a encontrada
nos CA6NM, 13%Cr/4%Ni, a solidificacdo é completamente ferritica, encontrando-se a
ferrita 6 na faixa de 1320°C e 1240°C. Por ser um processo difusional, a transformagéo

O—=0+y =y : ,
tem um progresso relativamente lento e dependente da velocidade de
resfriamento.

Para esta liga observa-se como se obtém um balango perfeito entre os efeitos do Cr e
do Ni em abaixar e aumentar a faixa de temperatura onde encontramos a ferrita delta

comparativamente ao aco carbono, sendo que ela é estavel entre 1534°C e 1390°C,
aproximadamente. [17]

Também ¢é possivel apreciar no mesmo diagrama (figura 2.3), a estreita faixa de
solidificagdo (Liquido + Fase &) de aproximadamente 30°C, a qual, como mencionado
anteriormente, propicia menores defeitos provenientes da solidificacdo. A
aproximadamente 720°C e 630°C encontram-se a temperatura inicial (Ac3) e final (Acl) da
transformacdo austenitica, respectivamente. O Ni € o responsavel principal em abaixa-la,

enquanto o Cr tenta aumenté-la, como é possivel observar na figura 2.4.
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Figura 2.3: Diagrama de equilibrio pseudobinario de uma liga Fe-Cr. [27]
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A formacgdo da fase alfa sera possivel pelo decréscimo continuo da temperatura em
condi¢cdes de equilibrio, a partir do campo austenitico até a temperatura ambiente.
Contudo, é preciso uma velocidade de esfriamento muito lenta para se atingir as condi¢Ges
de equilibrio, como se observa no diagrama TRC (transformagéo no resfriamento continuo)
da figura 2.5, sendo que mesmo num resfriamento de aproximadamente 26 horas ndo ha

formacéo de outro microconstituinte (ferrita, perlita, bainita), além de martensita.

A presenca de niquel e cromo permite que pegas de grandes secOes, de até 1,0 metro
de diametro, formem martensita em seu nucleo com resfriamento ao ar. Por isto pode-se

afirmar que possui uma alta temperabilidade. [28],[26]

A exclusdo de elementos como C, Mo, P, S, Cu e N do diagrama da figura 2.3 € uma
de suas limitacbes para seu uso com o CA6NM. Neste caso, outras fases poderiam ser
formadas, mesmo em pequenas porcentagens, e exercer influéncias significativas nas
propriedades mecéanicas. Além disto, as principais microestruturas apos resfriamento do
aco CA6NM também ndo sdo observadas no diagrama de equilibrio. Um exemplo claro é a
martensita que, como outras fases como o M23C6, M7C3 e M2C, pode ser prevista em
diagramas de transformacgfes que inclua o tempo como variavel, como o0s diagramas

isotérmicos e os de transformacdo em resfriamento continuo (TRC).
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Figura 2.4: Variacao das temperaturas do eutetoide em funcdo da concentragdo em peso dos elementos
de liga Ti, Mo, Si, W, Cr, Mn, Ni. [18]
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Existe outra limitagcdo que resulta das variaces das temperaturas de transformacées de
fases que também sdo afetadas pela presenca de outros elementos de liga. Esta influéncia
nos acos CA6NM pode ser observada tanto pela variagdo dos limites da faixa de
temperatura onde a ferrita delta é estavel, quanto pela variacdo de Acl e de Ac3. Quanto a
primeira variacdo, verifica-se que elementos de liga como o cromo, o silicio e o
molibdénio, faz com que diminuam os limites da faixa de temperatura onde a ferrita delta é
estavel, ao passo que elementos de liga como o Ni e Mn fazem com que estes aumentem.
O balango destes elementos nos acos CA6NM é tal que, em condicdo de equilibrio, o inicio
e término da transformagdo da ferrita 6 — austenita se situem em aproximadamente
1300°C e 1200°C, respectivamente. A queda do campo da ferrita delta para temperaturas
mais baixas e, sobretudo, devido a cinética de transformacdo (principalmente dos
elementos alfagénicos), propicia que maiores teores de ferrita delta néo se transformem em

austenita e permanecam retidos apds resfriamento a temperatura ambiente. [29]

Quanto a variacdo de Acl, o efeito de diversos elementos de liga pode ser observado
na figura 2.4. Além da composi¢do quimica, estas variacdes também sdo sentidas pela
velocidade de aquecimento ou resfriamento a qual é submetida a liga. Em estudos
realizados com acos inox martensiticos verificou-se grandes variagfes nas temperaturas
Acl e Ac3 com a variacdo das taxas de aquecimento em até 10°C/s, tornando-se quase

constantes para taxas superiores, conforme figura 2.6. [g]

Estas variacdes de temperatura de transformacao para o aco CA6NM podem atingir
cerca de 100°C. As temperaturas Acl e Ac3 podem variar desde 630°C e 720°C (figura 2.3)
até 500°C 26 e 820°C [2s], respectivamente.

Quando analisada, a figura 2.5 mostra que a temperatura de inicio (Ms) e de fim (Mf)
da transformacdo martensitica é de aproximadamente 275°C e 100°C, respectivamente.
Como descrito na literatura, Ms e Mf, no entanto, sofrem influéncia direta dos elementos
de liga em solucgdo sélida na austenita e podem ser relacionadas, para agos inoxidaveis

martensiticos macios, pelas equacdes 1 e 2. [27]

Ms =492 — 12 X %C — 65,5 X %My — 10 X %Cr — 29 X %Ni Equacdo 1

Mf = Ms —150°C -
Equacéo 2
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Observa-se que Ms, que é dependente de elementos de liga solubilizados na austenita,
também se torna funcdo da temperatura de austenitizacdo uma vez que esta variavel
influencia na dissolucdo de precipitados e na concentragdo de elementos de liga em
solug&o. [30]

Como ¢ observado na equacdo 1, carbono, manganés e niquel sdo os principais
responsaveis pela reducio da temperatura Ms. E valido ressaltar que a equacdo 1 é uma
simplificacdo e que, na realidade, a maioria dos elementos de liga em solucéo solida na

austenita abaixam a temperatura Ms, com excec¢do do cobalto e do aluminio. [31]

Nota-se na equacdo 2 que o intervalo de temperatura inicial e final da transformagéo
martensitica é constante e igual a 150°C. Ao contrario da sensibilidade da temperatura Ms
com a composicdo quimica, esta se mostra praticamente invariavel em relacéo as taxas de

resfriamento, como é possivel observar na figura 2.6, para taxas entre 0 e 50°C/s.
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Figura 2.5: Diagrama TRC de um agco CA6NM, mostrando sua alta temperabilidade. [28]
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Figura 2.6: Variacdo das temperaturas de transformacao Acl, Ac3 e Ms. [8]

2.3 Resultados depois da solidificacio

O cromo equivalente (Creqv) e o niquel equivalente (Nieqv) sdo expressdes
desenvolvidas para avaliar o efeito dos elementos de liga na microestrutura dos acos
inoxidaveis obtida apos solidificacdo, que os agrupam conforme seus efeitos ferritizante e
austenitizante. Um dos principais diagramas desenvolvidos a partir dessas expressoes é o
diagrama de Schaeffler. Com a utilizacdo dele € possivel relacionar as ligas Cr-Ni com a

formacédo das principais fases ap6s soldagem. [14]

O diagrama foi diretamente desenvolvido para ser empregado em metais sob rapida
velocidade de solidificacdo (soldagem), mas também pode ser utilizado em situacdes mais
lentas de resfriamento, como é o caso do material fundido, desde que se reconheca que 0s
limites de transformacgdes podem ser deslocados de alguma forma. De uma maneira geral,
o diagrama de Schaeffler para os acos inoxidaveis martensiticos fundidos € relativamente
preciso e prevé percentualmente a quantidade das principais fases (austenita, ferrita e

martensita) que constituirdo os acos apoés solidificacao a temperatura ambiente. [32]

Pode-se observar na figura 2.7 que o aco CA6NM se localiza no campo bifésico

(martensita + ferrita) préximo da linha 100% martensita. Porém, além de martensita e
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ferrita, constataram-se também tracos de austenita. A austenita residual provavelmente se
forma devido a baixa velocidade de resfriamento do material fundido em relacdo ao de
solda, introduzindo uma menor tensdo térmica e, a0 mesmo tempo, permitindo a
segregacdo de elementos estabilizadores da austenita, como, por exemplo, carbono e
niquel, que diminuem localmente a temperatura de inicio de transformacéo da martensita
(Ms) para valores abaixo da temperatura ambiente. A austenita retida proveniente da
solidificacdo e de témpera, nos acos CAG6NM, é comumente pouco estudada,
provavelmente pela pequena utilizagdo deste agco em ambos os estados - fundido e
temperado — e, também, devido a sua pequena presenca. Esta austenita residual, na

soldagem, reduz a tendéncia a trinca provocada pelo hidrogénio. [33]

No item 2.4.2.2 sera abordada a influéncia da austenita retida depois do revenimento,
ja que apos este tratamento ela é encontrada em maiores quantidades, finamente dispersa

na matriz, alterando as propriedades mecanicas. [32], [27], [33]

Analisando a quantidade de ferrita & retida no material fundido verificamos que se
encontra em niveis mais baixos que no material soldado. A ferrita consegue se manter na
ordem de 5% devido a baixa velocidade de resfriamento e se decompde transformando-se

em austenita e, por conseguinte, em martensita. [32]

Como nos trabalhos com acos inoxidaveis soldados, a reducdo da porcentagem de
ferrita delta com menores velocidades de resfriamento deve-se a tempos mais longos para

difuséo e, portanto, maior a tendéncia para que a transformacdao peritética se complete. [34]

Assim, finalizado o processo de solidificacdo, encontra-se uma matriz martensitica
macia com alguma quantidade de austenita super resfriada e algo de ferrita delta dissolvida

nela. 29

Em quantidades muito pequenas sdo encontradas algumas outras fases - como
carbonetos e carbonitretos — que devem ter se precipitado tanto durante a solidificacéo,
quanto a partir de tratamentos termomecanicos que tenham participado do processo de
producdo. Em geral, estas fases, nos agos CA6NM, ndo aumentam significativamente a

resisténcia e a dureza da martensita e podem contribuir para sua fragilizag&o. [32]
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A presenca de ferrita delta nos acos inoxidaveis, de uma maneira geral, esta associada
a menores valores de tenacidade. Apesar de a ferrita ser ddctil e tenaz, ela quase nao
dissolve carbono em sua matriz e durante um resfriamento mais lento pode formar
precipitados em seu contorno, sendo esta, na verdade, a principal razdo que leva a baixa
tenacidade do material. Encontraram-se estudos em a¢os baixa-liga no estado temperado
em que foi constatada a presenca de Cr23C6 de morfologia dendritica nas interfaces o/y
anteriores. Os resultados obtidos mostram que o efeito combinado da ferrita & e dos

carbonetos, normalmente, reduz a tenacidade e ductilidade. [35]

Trabalhos onde a presenca de carbonetos ou de impurezas ndo € mencionada associam
a presenca de ferrita delta a baixa tenacidade e ductilidade, produto da baixa energia de
coesdo da matriz com esta fase. E possivel melhorar estas propriedades com a diminuicio

da quantidade de ferrita delta. [36]

Por outro lado, o efeito da ferrita delta pode ser benéfico, porque ela previne o
crescimento dos grdos em altas temperaturas numa porcentagem de 1 a 5%, assim como

reduz a tendéncia de trinca a quente na soldagem na ordem de 5 a 10%. [30], [33]
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Figura 2.7: Localizacdo aproximada do aco fundido CA6NM no diagrama de Schaeffler. [32]

16



2.4 Diferentes tratamentos térmicos nos agos CA6NM

Um aspecto essencial para a obtencdo das microestruturas necessarias nos agos
martensiticos macios, assim como de suas propriedades mecénicas é o tratamento térmico.
Um melhor desempenho das propriedades mecanicas, para uma mesma COMposi¢ao
quimica e processo de fabricacdo, ocorrera, basicamente, através da otimizacdo dos
tratamentos térmicos, sendo que 0s seus principais parametros sdo: velocidade de

aquecimento e resfriamento, temperatura e tempo de encharque. [32]

Serdo comentados os tratamentos térmicos de témpera e revenimento por serem eles
utilizados nos acos CA6NM, dando enfoque, também, as microestruturas obtidas para cada
tratamento. Também se tratard da criogenia cuja influéncia foi testada neste trabalho.

Nestes acos martensiticos sdo utilizados tratamentos muito similares aos aplicados aos
acos baixa-liga. As diferencas mais marcantes sdo encontradas na fixacdo dos parametros,
que influenciam na obtencéo das principais propriedades finais.

Quando sédo estudadas as precipitacdes dos carbonetos e as impurezas nos contornos
dos gréos nota-se sua estreita relacdo com a fragilizagdo intergranular. Esta fragilizacao
pode ocorrer nos acos CA6NM submetidos a resfriamentos mais lentos, tanto durante o

tratamento de témpera como de revenido. [13]

2.4.1 Caracteristicas da témpera

O aquecimento do material dentro da faixa de austenitizacao, seguido de resfriamento
rapido o suficiente (huma velocidade acima da velocidade critica) até uma temperatura
abaixo da temperatura Ms para obtencdo de martensita é a base da témpera. [9] e [14-18] OS
acos CA6NM normalmente séo austenitizados entre 950°C e 1050°C. Nestas temperaturas
ocorrem a homogeneizacdo dos elementos segregados, a dissolucdo de carbonetos e a
decomposicédo da ferrita delta oriunda do material bruto de fundicdo. A temperatura de
austenitizacdo ndo deve ser muito baixa, pois esta conduz a baixos valores de tenacidade
devido a ndo dissolucdo dos carbonetos e, a0 mesmo tempo, ndo deve ser muito alta, para

evitar o crescimento acentuado dos grdos austeniticos. Na figura 2.3 pode-se observar que
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a faixa de temperatura de austenitizacdo normalmente utilizada é bem acima de Ac3. Deste
modo se objetiva obter uma martensita mais homogénea, o que conduz a melhores

propriedades mecanicas, principalmente no ensaio Charpy. [32]

Estudos mostram que durante o envelhecimento ou tratamento térmico de revenido
abaixo da temperatura de solubilizacdo pode ocorrer a dissolucdo dos carbonetos
grosseiros provenientes da solidificacdo. Eles passariam de um tamanho médio da ordem
de 2 a 15 pum para carbonetos finos de 100 a 500 A, melhorando consideravelmente a

resisténcia do material.

Por outro lado, durante o tratamento de austenitizacdo, a dissolugédo de carbonetos na
austenita, principalmente de carbonetos finos — que atuam como barreiras ou ancoras para
movimentacdo dos contornos — faz com que estes deixem de ser efetivos em retardar o

crescimento dos grdos, que se tornam grosseiros, prejudicando as propriedades mecanicas.
[14]

A dissolucdo destes carbonetos muitas vezes € complexa e é dependente de sua
estabilidade termodindmica e da cinética, simultaneamente. Se a dissolucdo de
determinado carboneto é possivel para uma determinada temperatura de austenitizacéo,
entdo, sob ponto de vista termodinamico, a dissolucdo sera funcdo apenas da diferenca
entre a temperatura de inicio da solubilizacdo do precipitado e a temperatura de

austenitizacdo em que foi aquecido o material (Tsolub - Taust).

Geralmente, a solubilidade dos carbonetos € descrita por equac6es do tipo [63]:

log |M|.|C‘| = A —? Equacdo 3

Onde:

M e C s&o concentragdes de metal e de carbono em solucédo & temperatura T;

A e B sdo constantes, independentes da temperatura.
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Pode-se notar pela equacdo 3 que quanto maior a temperatura, menor € o termo (B/T),

logo, maior é a concentracdo de metal e de carbono em solucéo.

E importante ressaltar que esta equacdo € deduzida em termos das estabilidades
relativas (energias livres) do sistema carboneto/matriz, ndo sendo considerada a cinética da
dissolucdo. A velocidade de dissolucdo de carbonetos pode ser relacionada com a taxa de
difuséo dos elementos constituintes do carboneto na matriz pela equacéo diferencial parcial
de Fick pisr:

oc 8 _éc)
— D—| Equacéo 4

or éx\ ox )

Onde:
C = concentracdo (massa/volume, ex: Kg/m3)
t = tempo (unidade de tempo, ex: segundos)
X = posicao (unidade de comprimento, ex: metros)
D = coeficiente de difusdo (Area/tempo, ex: m%s)
A equacdo 4, também conhecida como segunda lei de Fick, relaciona a variacdo de
« oC I oC .
concentracdo com o tempo Y como fluxo de difusdo D ) o0 qual é dependente da
X

distancia do carboneto ao ponto considerado da matriz(aij. Desta forma, como se pode
X

observar pela equacdo 4, alem do gradiente de concentracdo (Z—Cj carboneto/matriz a
X

difusividade (D) do material também influencia na cinética de dissolugdo dos carbonetos.
Quanto ao gradiente de concentracdo, este é a forca motriz da reagdo, sendo que quanto

maior este gradiente, maior € a tendéncia de dissolugé@o do carboneto. [18]

19



A difusividade € funcdo de dois parametros principais, que sdo a temperatura e o
arranjo cristalino da matriz. Quanto maior a temperatura, maior € a difusdo atdmica, ja que
maiores sdo as distancias interatbmicas, contribuindo, portanto, para 0 aumento da
velocidade de dissolucdo do carboneto. A difusdo destes elementos ser4 maior ou menor,

dependendo da facilidade que estes encontrardo em se deslocar na prépria matriz. [is]

Além da temperatura de solubilizacdo, o resfriamento de témpera também é um fator
importante no tratamento térmico. Nos acos CA6NM geralmente procura-se fazé-lo o mais
rapido possivel de maneira a evitar a precipitacdo de carbonetos. Em contrapartida,
resfriamentos bruscos podem induzir altas tensdes internas na peca, podendo causar

defeitos macroscopicos como trincas e empenamento. [13]

A precipitacdo durante o resfriamento de témpera para 0os acos CA6NM que possuem

Ms acima da temperatura ambiente pode ocorrer de dois modos distintos.

No primeiro, a precipitacdo de carbonetos ocorre acima de Ms. Neste caso, a
precipitacdo se deve principalmente a queda de solubilidade de elementos intersticiais (C,
N) e de elementos de liga na austenita. Um exemplo disto € o carboneto M23C6, que € rico
em cromo e pode se formar numa faixa de temperatura aproximadamente entre 750°C e
450°C [321. No entanto, neste caso, necessita-se de baixissimas velocidades de resfriamento,

como no nucleo de pecas de grandes se¢des submetidas ao resfriamento ao ar.

No segundo, a precipitacdo de carbonetos acontece abaixo de Ms, ou seja, apos
transformacdo martensitica. Neste caso, a precipitacdo ocorre devido a uma acentuada
gueda de solubilidade de elementos intersticiais, principalmente do carbono, na martensita.
Desta maneira, com o resfriamento da martensita a partir de Ms acima da temperatura
ambiente, o carbono difunde-se para regides de mais baixa energia, como contornos de ripa
da martensita e discordancias, formando carbonetos ricos em ferro, ou seja, o0 auto-

revenimento. [71, [9], [30]

2.4.1.1 Caracteristicas da martensita

A martensita que € uma fase metaestavel produto de uma transformacéo adifusional da
austenita. Vinda de deslocamentos cisalhantes encontra-se a energia envolvida na

transformacdo martensitica. Esta energia pode ser obtida, por exemplo, através de um
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resfriamento a partir do campo austenitico ultrapassando a linha Ms, ou entdo, através de

deformacéo e/ou pressdo mecanica externa. [7],[19]

A transformacdo martensitica pode ser considerada uma mudanca estrutural no estado
solido em que hd uma movimentacdo coordenada dos atomos que se movem de maneira

organizada com relacdo aos seus vizinhos. [3o]

O resultado é uma solucdo sélida supersaturada de carbono, de estrutura tetragonal de
corpo centrado (TCC) que ¢ uma forma distorcida do ferro a, onde o carbono ocupa os
intersticios octaédricos. A sua tetragonalidade é medida pela relacdo entre 0s €ixos c € a,

mostrados na figura 2.8. Esta relacdo € descrita na literatura como [31]:

X — intersticios octaédricos
® — posigao do ferro e elementos substitucionais

Figura 2.8: Representacdo esquematica da estrutura tetragonal da martensita. [18]

(e/a) =1+ 0.045(% ) em peso Equacio 5

Como se pode observar pela equacdo 5, quando maior o teor de carbono, maior é a
tetragonalidade da martensita. No entanto, em acos com menos de 0,2%C em peso,
medidas de resistividade elétrica mostraram que quase 90% do carbono durante a témpera
segregam para os defeitos de rede, principalmente para as discordancias. Portanto, 0s acos
com teores de carbono menores que 0,2%, ndo possuem estrutura tetragonal. Assim, nos
acos CA6NM (teor de carbono inferior a 0,06% em peso) a martensita tem estrutura

cristalina CCC. [16] e [22]

As duas principais morfologias da martensita sdo: em ripas e em placas. A martensita
em ripas ou massiva é formada em acos que apresentam pequenos teores de carbono, ndo

superior a 0,6% em peso, ao passo que na morfologia em placas ou lenticular o teor de
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carbono € superior a 1%. Entre 0,6% e 1%C forma-se uma microestrutura mista, como se

pode observar na figura 2.9.

A subestrutura caracteristica da martensita em placas é formada por maclas, enquanto
que a martensita em ripas é constituida de um denso emaranhado de discordancias
formando células. A subestrutura indica 0 modo com que ocorreu a acomodacéo plastica

do sistema, com a finalidade de diminuir a energia gerada pela transformacdo martensitica.
[71,[30]

A resisténcia e a dureza da martensita podem ser atribuidas aos seguintes fatores
[16],[30]:

1. Solug&o sélida de elementos substitucionais;

2. Solucdo solida de elementos intersticiais;

3. Endurecimento por precipitacdo (ex: segregacdo de carbono nas discordancias);
4. Efeito do tamanho de grdo austenitico;

5. Endurecimento causado pela subestrutura;

Os fatores listados acima ndo devem ser entendidos como aditivos, pois muitos destes
fatores influenciam-se mutuamente. Um exemplo é a segregacao de carbono que aumenta a
resisténcia por precipitacdo, mas que, por outro lado, retira carbono em solucdo solida
diminuindo a resisténcia. Da mesma forma, se pode observar com relacdo aos elementos
substitucionais que por um lado aumentam a resisténcia, mas por outro, afetam a
temperatura Ms, influenciando no auto-revenido da martensita e na quantidade de austenita

retida. [3o]

Em todo o caso, esforcos tém sido realizados no sentido de se avaliar o efeito destes

fatores individualmente e os resultados mais relevantes, em linhas gerais, sao: (7], [30]

- O carbono ¢ o fator que mais contribui para o endurecimento da martensita. A figura
2.10 mostra a influéncia do carbono na resisténcia a deformacdo, em acgo baixo carbono,

obtida por diversos pesquisadores.

- O efeito de endurecimento ocasionado por elementos de liga substitucionais em

solucdo solida é pequeno, sendo da ordem de 10 a 100 vezes menor do que o do carbono.
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Tem-se observado que mesmo apés revenido, os elementos substitucionais aumentam a

dureza da ferrita. [17]

- A segregacdo de carbono e a sua interagdo com as discordancias aumentam
sensivelmente a dureza e o limite de escoamento dos acos. Ha estudos que assumem que
metade do efeito do carbono em solucéo sélida estd associado com a sua segregacdo. Na
auséncia de dados mais precisos sobre a quantidade de carbono segregado ou precipitado a
partir de solugdo sélida, ndo é possivel estimar com maior rigor seus efeitos, mas,
certamente, nos acos temperados e revenidos a quantidade de carbono em solucdo sera

pequena e muito da resisténcia deve ser por endurecimento por precipitacao.

- Apenas grandes variagcbes no tamanho de grdo austenitico produzem mudancas
significativas na resisténcia da martensita, como temperada ou revenida, em acos de baixo
carbono. InvestigacBes sobre a martensita em ac¢os com 0,12 a 0,4%C relacionaram o
limite de escoamento com o tamanho dos pacotes das ripas de martensita através de uma
relacdo de Hall-Petch, sendo observado que o tamanho dos pacotes das ripas de martensita
esta relacionado com o tamanho de grao austenitico. o] ]; Norstrém, citado em [33), propds
uma equacdo para o limite de escoamento da estrutura martensitica de baixo carbono,
assumindo que o limite de escoamento (cy) € resultante da superposi¢cdo das contribuigdes
do endurecimento por solucdo sélida de elementos substitucionais, tamanho dos pacotes,
tamanho das ripas (que pode ser tratado como um termo referente as discordancias), e da
densidade de discordancias controlada pela porcentagem de carbono, como mostrado a

sequir:

oy-0p+ 0y + Ky(ﬁ)_l/z +K.d 2+aG.b [po + K (%0) + Equacéo 6

29]1/2

onde:

o0 = tensao de fric¢ao do ferro a;

ol = endurecimento por solucao sélida devido ao Mn;
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Ky(ﬁ)_l/z = relagdo do tipo de Hall-Petch para o tamanho dos pacotes de martensita

(D) e K, varia em fungdo do teor de Ni e de Mn do ago;

st_l/ 2 = relagéo do tipo de Hall-Petch para a largura das ripas de martensita (d);
a = e uma constante = 0,7;

G = mddulo de cisalhamento do aco;

b = vetor de Burgers;

po + K(%C) = representa uma relacdo linear entre a densidade de discordancias no

interior das ripas e a porcentagem de carbono dos acos;

26 q . : N A
Pl contribui¢do a densidade de discordancias dos contornos de baixo angulo, onde: 6

€ 0 grau de desorientacdo entre os contornos das ripas.

Os acos CAG6NM, que contém baixissimo teor de carbono, apresentam estrutura
martensitica em forma de ripas [377, como mostrado esquematicamente na figura 2.11.
Como se podem observar, as ripas se encontram paralelas entre si, contendo mesma
orientacdo cristalografica, formando blocos. O conjunto de blocos paralelos e quase-
paralelos € referido como pacote. Muitos pacotes podem ser encontrados hum Unico grao
austenitico. Em relacdo ao efeito dos pacotes na resisténcia mecanica, pode-se fazer uma
analogia deste com o efeito do tamanho de grdo (encontrado nos materiais policristalinos).
Pois, ambas as microestruturas definem uma regido onde h4 uma mesma orientacao

cristalogréfica. [ig]

A martensita de acos 12%Cr-0,1%C apresenta dureza superior aos acos baixa-liga
devido ao aumento do teor de cromo, que causa endurecimento por solucdo solida, e pela
reducdo da temperatura Ms de 450°C (agos baixa-liga) para 300°C. Isto diminui a
quantidade de auto-revenimento, deixando mais carbono em solugdo, tornando-o mais
efetivo no endurecimento da martensita. Acrescenta-se que a adi¢cdo de outros elementos

de liga também aumenta o endurecimento, pois atua de maneira similar ao cromo. [3s]
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Todavia, quando a temperatura Ms é reduzida para valores abaixo de 300°C, o efeito
do auto-revenimento € pequeno e, neste caso, 0 maior efeito € devido aos elementos de liga
estarem em solucéo solida. E importante ressaltar que grande parte dos elementos de liga

permanece em solugdo solida mesmo apos o tratamento de revenido.

1100~

1000 Austenita (y)
T+

500

Ferrita (o) — Carboneto

600

Temperatura ("C)

200 Martensita Estrutura
81 T1pas Mista Martensita

em placas

| | _ . |
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6

»

Carbono % em peso

Figura 2.9: Efeito do teor de carbono na temperatura de inicio de transformacdo martensitica (Ms) e na

morfologia da martensita. [39]
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Figura 2.10: Curvas de diversos autores sobre a influéncia do carbono na dureza da martensita.[7]

— Ripas
_~ Rip
<

— -

Blocos"f—ﬂ____ _

) {  Contorno de Grio
/ " Austenita Anterior

Figura 2.11: Representagdo esquematica da morfologia em ripas da martensita. [18]

2.4.1.2 Principais precipitados que aparecem ap0s témpera

Concluida a témpera € comum encontrar 0os carbonetos M23C6, M3C e MC e 0s
nitretos MN com estrutura CFC.

Nos acos, estes precipitados estdo relacionadas com a presenca de elementos como Ti,

V e Nb que possuem alta afinidade com o nitrogénio e o carbono. O Ti, V e Nb séo

26



adicionados ao material para melhorar a resisténcia mecanica - normalmente associada
com decréscimo da tenacidade - e para atuar como estabilizadores. A formagéo
preferencial de carbonetos e nitretos deixam o cromo dissolvido na matriz para evitar a
corrosdo intergranular e por pitching. No que diz respeito aos acos CA6NM, o uso destes
elementos ndo € previsto, provavelmente pela baixissima quantidade de carbono e por seu

forte efeito ferritizante que estabiliza a ferrita delta a mais baixa temperatura. [14]

Os carbonetos tipo M3C, também chamados de cementita, sdo ricos em ferro e
possuem uma estrutura ortorrombica, contendo 16 atomos por célula unitaria. Mais de 1/5

dos atomos de ferro podem ser substituidos por cromo. [40]

Estudos num aco 12%Cr1%Mo mostraram que a témpera em éleo a partir de 1100°C
conduz ao auto-revenido da martensita com precipitacdo de cementita, rica em ferro do
tipo (Fe4Cr)3C. (411 Também se observou a precipitacdo de Fe3C num a¢o com 12%Cr,

devido ao auto-revenido da martensita. [3s]

Carbonetos Cr23C6 foram observados apds témpera em Gleo a partir de 1050°C num
aco 16Cr-2Ni [e). Foi também identificado Cr23C6 nas interfaces dos contornos de graos
anteriores y/3, apos as amostras serem resfriadas em 6leo a partir de 1330°C, ou seja,
dentro do campo ferritico. Este carboneto possui duas morfologias distintas com diferentes
composicdes quimicas, sendo uma equiaxial com uma relacdo Cr/Fe=2,4 e a outra de
morfologia mais fina com relacdo Cr/Fe=1,2. Em ambos também foram detectados

molibdénio e vanadio. [41]

A precipitagdo ocorre nas interfaces y/0 devido a diferenca de solubilidade dos
elementos que formam o precipitado nestas fases. O cromo tem a tendéncia de se difundir
para ferrita devido a sua baixa solubilidade na austenita, enquanto que o carbono se
difunde para a austenita. Quanto a diferenca entre as morfologias encontradas, acredita-se
que a morfologia mais fina tenha se formado nos primeiros estagios da precipitacdo e que o
subsequente enriquecimento de cromo tenha resultado em seu coalescimento com mudanca

para a morfologia mais equiaxial. (41

O M23C6 é um carboneto rico em cromo, possui estrutura cubica complexa, contendo

116 atomos por celula. Em agos contendo cromo e molibdénio, a composi¢do do carboneto
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pode variar entre Cr23C6 e Fe21M02C6. O manganés é altamente soltvel tendo inclusive
um carboneto isomorfo do M23C6. O vanadio e o niquel também podem se dissolver no
M23CB6. [42]

Este carboneto é associado com a fragilizacdo dos acos inoxidaveis e a sua
precipitacdo ndo é um meio efetivo de se obter resisténcia a alta temperatura, devido as

particulas serem grandes e crescerem rapidamente. [43]

2.4.2 Processo do tratamento de revenido

O revenimento dependera da liga do aco e de sua utilizacdo. Nos a¢os martensiticos
como o CA6NM trata-se de melhorar a ductilidade e a tenacidade.

Os fenbmenos relacionados com o revenido sdo: segregacdo de carbono para 0S
defeitos de rede e precipitacdo de carbonetos; recuperagédo e recristalizacdo da estrutura
martensitica, formacao de ferrita e carbonetos [i6]; e, no caso especifico dos agos CAG6NM,
formacdo de austenita que permanece retida apos resfriamento a temperatura ambiente —

através de aguecimento do aco a temperatura ligeiramente acima de Acl. [s], [26-29], [37],

Nos agos CA6NM, o tratamento de revenido pode ser tanto simples quanto multiplo.
Neste ultimo caso, o revenido duplo é o mais usado [2s). O revenido simples € normalmente
realizado numa faixa de temperatura em torno de Acl [377. Em temperaturas ligeiramente
acima de Acl se obtém os melhores valores de tenacidade (13}, conforme analisaremos no
item 2.5.3.

O revenido multiplo aumenta ainda mais a tenacidade e diminui a dureza do material
através de um aumento da quantidade de austenita retida. Normalmente ele é utilizado para
refazer o primeiro revenido quando ndo se atinge a especificagdo de projeto, ou para
diminuir a0 méximo a dureza do material. Esta situacdo ocorre, por exemplo, em
aplicacdes que demandam materiais resistentes a corrosdo sob tensdo em meios contendo
H2S (Sulfide Stress Cracking), nos quais, segundo a norma MR-01-75 da NACE (44, a
dureza de 22 Rockwell C ndo pode ser excedida. Dificilmente com um unico revenido se

alcanca este minimo. [22]
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Com o objetivo de diminuir a dureza destes acos, foi proposto que se utilizasse um
revenido duplo, com uma temperatura em torno de 670°C no primeiro revenido e de 607°C
no segundo. Com este procedimento a quantidade de austenita retida aumentaria mais do

que no revenido simples. [45]

O esboco esquematico da figura 2.12 mostra 0 mecanismo provavel do aumento de
austenita retida apds o segundo revenido. O aquecimento do material a 670°C seguido de
resfriamento promove o revenido da martensita, a formagdo de uma nova martensita -
através da austenita instavel que se transforma - e ainda, a retencdo de alguma austenita.
Desta forma, criam-se novas interfaces (martensita revenida/austenita e martensita
nova/austenita), conforme sugerido pela figura 2.12(c). Estas novas interfaces funcionam
como novos sitios para nucleacdo de austenita, durante o segundo revenido a 607°C,
aumentando significativamente a quantidade de austenita retida. Com isto, como o proprio
esboco sugere, além do aumento de austenita retida, ha também um refinamento da

microestrutura.

A seguir, serdo comentadas as principais microestruturas obtidas apds tratamento de

revenido, que sdo: a martensita revenida, a austenita retida e os precipitados.

£V £7

M —— R’ =

A— L —y
p > p

r—dg '

£

Figura 2.12: Esquema do refinamento da estrutura devido ao revenido duplo: a) 950°C/1h/ar. M:
martensita em ripas; b) 950%1h/ar + 670°C/durante aquecimento. Rm: martensita revenida, y: austenita; c)
950°CO01h/ar + 670°C/2h/ar (depois de resfriar). Rm: martensita revenida, M: martensita em ripas, v:
austenita; d) 950°C01h/ar + 670°C/2h/ar + 600°C/2h/ar. [29]
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2.4.2.1 Caracteristicas da martensita obtida apés revenido

Usualmente, para um ago baixo carbono, o revenido da martensita ocorre numa faixa
de temperatura entre 250 °C e 650°C, em que, por um processo difusional, o carbono se

precipita nas fases estaveis ferrita e cementita, conforme a reacéo simplificada [1s):

Martensita (TCC, fase Unica) — Martensita Revenida (a + cementita (Fe3C))

Assim sendo, a microestrutura da martensita revenida consiste de particulas

extremamente finas de cementita dispersas na matriz ferritica.

Para acos baixo carbono, a morfologia inicial da cementita, que se precipita entre
200°C e 300°C ou na témpera de pecas de grandes secdes, € na forma de agulhas. Neste
caso, a sua nucleacdo ocorre nos pontos de maior energia, ou seja, preferencialmente nos
contornos de ripas em temperaturas mais baixas ou nos contornos e subcontornos da ferrita
em temperaturas mais elevadas (proximas de 300°C). Na faixa de temperatura entre 400°C
e 650°C ha coalescimento dos carbonetos que tendem a se esferoidizar. A forca motriz
deste crescimento das particulas de cementita é a reducdo global da energia de superficie

do sistema. [16], [18]

Para acos com carbono superior a 0,2%, dois tipos de precipitados intermediarios
podem preceder a formagdo da cementita que, por ordem de formacao sdo: o carboneto €
(Fe2-3C), que se precipita entre 100 e 200°C, e o carboneto de Hagg (Fe5C2), que se forma

em apenas algumas ligas de aco alto carbono. [16]

Em acos ligados, como é o caso do CA6NM, precipitados complexos se formam e

serdo abordados no item 2.4.2.3.

O revenido da martensita aumenta sensivelmente a tenacidade e ductilidade e, em
alguns casos, sem reducdo substancial da resisténcia mecéanica. A elevada dureza e
resisténcia da martensita revenida estdo relacionadas com a alta relacdo de area entre os
contornos de cementita e da matriz. Isto se deve as pequenas e numerosas particulas de

cementita que se localizam nos contornos e discordancias e agem como barreiras a sua
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movimentacdo durante a deformacdo plastica. Dessa maneira, a matriz que € ductil é

reforcada pela cementita. [1]

Com o aumento das particulas de cementita se diminui a &area de contato
matriz/cementita e, consequiientemente, forma-se um material mais macio e menos
resistente. Além do carbono, os elementos de liga substitucionais presentes no CA6NM
quando em solucdo também aumentam a dureza e, portanto, a resisténcia mecénica. Este

aumento de resisténcia ndo ¢ acompanhado por sensivel decréscimo da ductilidade. [17]

2.4.2.2 Anédlise da austenita retida

A austenita retida proveniente da témpera dos acos CA6NM é pouco estudada,
provavelmente pela pequena utilizacdo do aco temperado aliada a sua pequena
porcentagem, quando ndo sua completa auséncia. Desta maneira, a austenita retida é
realmente de maior interesse depois do revenido, pois esta se apresenta em maiores
proporgdes, finamente dispersa na matriz martensitica, atingindo quantidades da ordem de

15 1321 a 30% [27] € influenciando nas propriedades mecanicas. [26], [27], [29]

Apesar de ndo serem completamente entendidas as razdes pelas quais ocorrem a
retencBes significativas de austenita apos o revenido, sabe-se que a fracdo volumétrica de
austenita retida proveniente do revenido depende, além da composicdo quimica do aco, da

temperatura de revenido, tempo de encharque e da velocidade de resfriamento. [32]

A figura 2.13 mostra a crescente formagdo de austenita com o aumento da
temperatura, num ensaio dilatométrico de um aco CA6NM (13Cr4NilMo). Pode-se
observar o inicio de formacdo a 550°C e final a 820°C. No entanto, através de ensaios
dilatométricos adicionais (figura 2.14), constatou-se que o aumento de austenita retida
estavel ocorre até cerca de 620°C. Acima desta temperatura ha formacdo de uma austenita

instavel que se transforma em martensita apds resfriamento. [26-25]
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Figura 2.13: Percentual de austenita formada no revenido em funcéo da temperatura de um aco

CA6NM. [28]
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Figura 2.14: Representacdo esquematica da formacdo da austenita estavel em funcdo da temperatura, de
um agco CA6NM. y1- austenita residual estavel, super-resfriada durante transformagao y- o; y2- austenita
estavel formada no revenido; y3- austenita instavel que se transforma em martensita (ndo revenida) ap6s

revenido. [28]

H& estudos que relacionam a fracdo volumétrica de austenita que permanece retida
apos resfriamento a temperatura ambiente (V'rt), em diversas temperaturas de revenido, de
um aco inoxidavel martensitico baixo carbono 13%Cr-7%Ni-3%Si, conforme equacao 7.
Onde: K é uma constante; V't é uma fungdo que representa o volume de austenita formada;

e 57 é uma funcédo que representa sua estabilidade. [g]
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As figuras 2.15 e 2.16 mostram o aumento do volume de austenita formada com
aumento da temperatura de revenido (V'7) e a variacdo da concentracdo de elementos de

liga na austenita retida em funcéo da temperatura (f°7), respectivamente.

As concentracbes de Cr, Si, e Ti (figura 2.16) apresentam-se aproximadamente
constantes com a temperatura de revenido, ao passo que a de Ni diminui gradualmente com
0 aumento da temperatura. A diminuicdo do teor de Ni na austenita indica uma queda de
sua estabilidade, pelo aumento da temperatura Ms local.

A figura 2.17 mostra o grafico de V'rt resultante da equacdo 7. Nota-se a competicdo
entre as duas curvas (V'r, f°7), resultando numa temperatura correspondente a um valor
maximo de austenita retida. Além da temperatura de revenido, a velocidade de
resfriamento se tem mostrado um pardmetro importante no volume final de austenita

retida, conforme registrado na literatura e ilustrado na figura 2.30. [13]

Em outro trabalho verificou-se, para diversas temperaturas de revenido, substancial
aumento de austenita retida nas amostras resfriadas ao forno quando comparadas com as

resfriadas ao ar. A figura 2.18 mostra os resultados obtidos. [g]
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Figura 2.15: Efeito da temperatura de revenido sobre o volume de austenita formada (V'7) em um aco
16Cr2Ni0,2C. [8]
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Figura 2.16: Variagdo da concentragdo de elementos de liga na austenita retida (f°7), em fungdo da

temperatura de revenido, em um ago 16Cr2Ni0,2C. [8]
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Figura 2.17: Curva V'gr em funco das variacées de (V'1, f°r) com a temperatura. [8]
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Figura 2.18: Variaco de austenita retida em amostras resfriadas no forno e no ar, para diferentes
temperaturas de revenido, aco 16Cr2Ni0,2C. [8]
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Diversas teorias foram propostas na tentativa de explicar o mecanismo de aumento da
tenacidade em materiais com microestrutura similar ao encontrado no CA6NM depois de
revenida. Entre estas teorias estd o modelo de “crack blunting”, ou modelo da trinca cega.
Este modelo sugere que a trinca se propaga através da martensita até encontrar a austenita
que € ductil e estavel. Neste ponto, o raio de curvatura de sua ponta aumenta, ou seja, a
ponta torna-se cega, dificultando sua propagacdo. No entanto, novas constataces
mostraram que as particulas de austenita retida sofrem transformacéo martensitica durante
a passagem da frente da trinca, atuando como absorvedores de energia. Durante a
propagacdo da trinca o campo de deformacdo induz a austenita a se transformar em
martensita que € mais estavel e menos densa. A expansao de volume produzida pela
transformacéo tende a fechar a trinca, e, a0 mesmo tempo, a aliviar as tensdes em sua

ponta, melhorando a tenacidade. [29]

2.4.2.3 Precipitados formados apds o revenido

Durante o revenido de diversos agos com composicao quimica basica de 12Cr0,1C, ha
formacdo de uma grande quantidade de Fe3C a 300°C, o que resulta numa queda de
dureza. Com longos tempos de revenido entre 450 e 500°C, ha uma precipitacdo fina de
Cr7C3 e indicios da formacao de M2(C,N), o que ocasiona um aumento da dureza de cerca
de 10HV. O Cr7C3 aparentemente nucleou separadamente e “in situ” a partir da dissolugao
de Fe3C. Neste caso, 0 M2(C,N) é o principal precipitado responsavel pelo endurecimento

secundario. [38]

A adicdo de Mo e Ni estabilizam o carboneto M2(C,N), aumentando sua quantidade
em relacdo ao Cr7C3 e causando um endurecimento secundario maior. Com o aumento da
temperatura acima de 500°C, observa-se uma crescente formacdo de M23C6, que €
relativamente grande, e a dissolu¢do de M7C3 e M2(C,N), que promove o amolecimento

do aco.

Em varios trabalhos identificou-se a mesma ordem de formacdo de precipitados
durante o revenido de um aco 16Cr2Ni0,2C, porém observou-se também a presenca de
austenita retida e, ainda, a sua precipitacdo na faixa de temperatura entre 300°C e 400°C.

As figuras 2.19 e 2.20 mostram, respectivamente, a curva de dureza e porcentagem de
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austenita, em funcdo da temperatura de revenido. Na curva de dureza, as amostras sofreram
témpera a partir de 1050°C por 45 minutos, sendo resfriadas ao 6leo. Em seguida, as
amostras foram aquecidas, nas temperaturas indicadas nos graficos, por 60 minutos e
resfriadas ao ar. Na curva da austenita retida, as amostras foram avaliadas em duas
condicdes. Na primeira, as amostras foram as mesmas usadas nos tratamentos térmicos
realizados no ensaio de dureza; e na segunda condicéo, se fez resfriamento no nitrogénio

liquido apds témpera em dleo para avaliar a estabilidade da austenita. [e], [38]

A gqueda inicial da dureza deve-se a precipitacdo de M3C que causa amolecimento da
martensita, pois o carbono é retirado de solucdo. O endurecimento secundario observado
na faixa de 400 a 500°C € decorrente da precipitacdo de M7C3 e M2(C,N), conforme
observado por Irvine, porém com tempos de revenido bem inferiores (o que antes era da
ordem de grandeza de horas passou para minutos) e aumento de dureza secundaria bem
superior (de 10HV para 50HV). No entanto, 0 endurecimento secundario ocorre quando o
volume de austenita € maximo, fazendo com que o autor conclua que, aparentemente, a
precipitacdo de finas particulas de austenita seja a principal responsavel pelo significativo

aumento da dureza secundaria do aco. [6], [38]

Uma possivel justificativa para 0 aumento da austenita retida, acima de 300°C, seria 0
fato de o carboneto M3C comecar a se dissolver e a formar M7C3. A dissolucdo de M3C
pode levar a um enriquecimento localizado de carbono — forte estabilizador da austenita —

promovendo nucleacao da austenita.

A queda de dureza entre 200°C e 300°C esta associada a diminuicdo de austenita que
aparentemente se transforma em M3C. Acima de 500°C ha uma queda acentuada da
quantidade de austenita, ao passo que se observa uma matriz ferritica com carbonetos

Cr23C6 coalescidos entre as ripas da martensita anterior.

Deste modo, foi sugerida uma seqiiéncia de precipitacdo em fungdo do aumento da
temperatura de revenido, como segue: M3C — vy por — (M2(C,N), M7C3) — M23C6, onde

Yopt € @ austenita precipitada.

Entretanto, os resultados de Balan podem ter sido mascarados pela morfologia da

austenita. Em baixas temperaturas de revenido, a austenita se encontra finamente dispersa
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entre as ripas de martensita, o que pode ter prejudicado na sua quantificacdo, realizada por
difracdo de raios X.

Num aco soldado 13Cr5,5Ni0,5Mo com 0,03% de carbono constatou-se a presenca de
M2(C,N) ap6s o revenido simples (600°C/2horas) e duplo (670°C/2h+600°C/8h). A
auséncia de carbonetos como M23C6 ou M7C3 provavelmente se deva a presenca de

nitrogénio e molibdénio, que estabilizam o M2(C,N) em relagdo aos outros. [29]
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Figura 2.19: Efeito da temperatura de revenido na dureza de um a¢o 16Cr2Ni0,2C. Témpera
(1050°C/45min/éleo) e revenido por 1 hora e resfriamento ao ar. [6]
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Figura 2.20: Variacdo da porcentagem de austenita retida para diferentes temperaturas de revenido num ago
16Cr2Ni0,2C, em duas condicdes: mesma condicdo da figura 2.19 e resfriado no N, liquido apds témpera. [6]
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2.4.3 Criogenia

Ha muito tempo os beneficios dos tratamentos criogénicos sobre muitos materiais séo
motivo de polémica. Ainda em nossos dias encontram-se controversias entre 0s
investigadores que buscam incessantemente as melhores combinacdes de tratamentos

térmicos visando obter o melhor de cada material por eles pesquisado. [1]

Tem-se teorizado bastante sobre a causa da melhoria dos diferentes acos sob
tratamento criogénico, fundamentalmente sobre os acos rapidos. Felizmente ja existem
pontos de concordancia sobre a transformagéo da austenita retida em martensita, como tem
sido demonstrado desde o comecgo da utilizacdo do tratamento subzero, que fica na casa
dos — 80°C. A utilizagdo de diferentes ensaios sofisticados como MEV, EDS, raios X,
assim como da simples microscopia Otica, tem comprovado essa transformacdo. As
melhorias nos materiais também sdo baseadas no aparecimento de carbonetos,
microcarbonetos e micronitretos devido as temperaturas extremamente baixas aplicadas e
mantidas. A homogeneizacdo das microestruturas e a reducdo das tensdes internas
completam o grupo de argumentos para justificar as gigantescas melhorias dos diferentes

materiais. [46], [47]

O chamado Tratamento Criogénico Profundo (DCT, em inglés) consiste no
resfriamento a uma taxa muito baixa, da temperatura ambiente até a temperatura do
nitrogénio liquido (- 196°C). O ciclo de criogenia pode ser feito em atmosfera gasosa de
nitrogénio ou utilizando a imerséo direta no liquido. Este esfriamento é mantido durante
aproximadamente 24 horas (podendo ser superior) e depois se retorna a temperatura
ambiente novamente a taxas igualmente baixas, evitando assim mudancas bruscas de
temperatura que possam provocar o aparecimento de trincas e tensdes internas. E comum a
combinacdo da criogenia com ciclos de revenimento, que podem ser simples ou multiplos,

obtendo-se diferentes resultados finais. [1], [49]

2.4.3.1 Tratamento criogénico suas aplicacfes

InUmeras pesquisas na utilizacdo da criogenia tém sido realizadas com o fim de
melhorar a vida Util de ferramentas de usinagem. Os materiais envolvidos nestas pesquisas,

acos-ferramenta, possuem um alto teor de elementos de liga e de carbono na composigéo.
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E esta composicdo que tem propiciado grandes melhorias ao aco depois de receber o DCT.
[3]

O aumento da resisténcia ao desgaste proporciona um aumento da vida util das
ferramentas de corte em percentual bastante elevado, o que tem sido reportado em algumas
pesquisas. [49]. A diminuicdo de operagdes no processo produtivo devido a diminuicdo da
frequéncia de afiamento das ferramentas tem proporcionado elevacdo na eficiéncia das

industrias levando a um aumento na utilizacdo do tratamento criogénico.

N&o sé nos agos-ferramenta como também nos inoxidaveis tém-se encontrado bons
resultados. Diferentes familias de inox tém respondido positivamente aos tratamentos
criogénicos como os das séries 300 e 400, sendo que se encontram os melhores resultados
naqueles com maiores teores de carbono na composicdo, pois apresentam valores de
resisténcia melhorados acima de 100%, como é o caso do AISI 440. Também se tem
registrado melhorias na resisténcia a corrosdo. Tem sido reportado que nos agos inox
utilizados em turbinas hidraulicas ocorre aumento a resisténcia por erosdo em mais de

50%, como € o caso do 17-4 PH. [50]

Em metais ndo-ferrosos as melhorias séo a estabilidade dimensional e a reducdo de
tensdes internas devido a usinagem, o que permite eliminar do seu processo produtivo
tratamentos de alivios posteriores que poderiam modificar as propriedades mecanicas. Tem
sido reportado que o Cu utilizado em eletrodos de solda a ponto tem aumento da vida Util
na ordem de 900%, pois aumenta significativamente a condutividade elétrica.

Também os materiais ceramicos utilizados na elaboracdo de ferramentas de corte
apresentam diminuicdo do desgaste abrasivo depois de tratados criogenicamente. Atribui-
se esta melhoria a uma possivel contracdo dos atomos dos carbonetos, 0 que provocaria
deformac6es plasticas dos microvazios existentes nos carbonetos. Depois do tratamento
estas tensdes transformam-se em tensdes compressivas na superficie das porosidades, o

que diminui a possibilidade de que trincas sejam nucleadas. [48], [50], [51]

39



2.4.3.2 Influéncia do DCT em algumas propriedades dos agos

2.4.3.2.1 Dureza

Quanto a influéncia da criogenia em diferentes valores de temperaturas, em estudos

realizados para varios tipos de acos-ferramenta, como o AISI D2, AISI H13 e Vanadis 4

(nome comercial), verificou-se que a -40°C ndo eram encontradas melhorias nos valores de

dureza, j entre os tratados a -100 e -196°C encontrou-se aumento maior na dureza, embora

ndo fossem encontradas diferencas significativas entre estas duas temperaturas (figura

2.21). Atribuiu-se esta diferenca a uma transformacgdo incompleta da austenita para

martensita nos acos tratados a temperaturas mais altas. Foi também comprovado que néo

existe uma relacdo direta entre a dureza e a duragdo do processo criogénico. Considerou-se

que este fato é devido a transformacdo instantanea de austenita em martensita quando o

resfriamento ocorre abaixo da temperatura Ms. [52]
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Figura 2.21: Efeito da temperatura e tempo de permanéncia do tratamento criogénico na dureza de agos
ferramentas (a) AISI H13, (b) AISI D2, (c) vanadis 4. [52]

Em outras experiéncias envolvendo os mesmos materiais tratados com témpera e

témpera mais DCT, aplicou-se revenimento em diferentes patamares de temperaturas

durante duas horas. Com estes ensaios verificou-se a influéncia da criogenia sobre o

endurecimento secundario, provocado pelo revenimento. Observou-se um endurecimento
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secundario caracteristico nas amostras s6 temperadas. Nas criogenicamente tratadas, a
dureza registrada foi superior as outras, devido a diferenca na quantidade de martensita,

embora os valores de dureza secundéria fossem menores. Como observado na figura 2.22
[52]
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Figura 2.22: Efeito do tratamento criogénico no endurecimento secundario de agos ferramentas (a) AlSI
D2, (b) Vanadis 4. [52]

Existem estudos onde sdo reportados pequenos aumentos na dureza depois do
tratamento criogénico, na faixa de 1 a 3 pontos da escala Rockwell. O que demonstra que
com este objetivo o mencionado tratamento ndo proporciona grandes vantagens, no entanto

a resisténcia ao desgaste apresenta aumentos significativos. [52]

2.4.3.2.2 Efeito na resisténcia a corrosao

Encontra-se na literatura referéncias ao efeito da criogenia nos agos inox assim como
em alguns tipos de acos-ferramenta como o S2, M1, inox austeniticos, AISI 316,
martensiticos AISI 410 e outros de constru¢do como o Cr-Mo e 4140. Todos os agos foram
submetidos a témpera e revenido comercial, exceto o inox austenitico que foi solubilizado

de forma convencional. Algumas amostras foram submetidas a DCT seguindo o ciclo
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indicado na figura 2.23. Logo depois todas as amostras foram submetidas a cAmara Umida

contendo vapor de agua saturado com acido sulfarico a duas atmosferas de pressédo por 30
dias. 4]
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Figura 2.23: Representacdo de temperatura contra o tempo para o tratamento criogénico. [4]

Todas as amostras tratadas criogenicamente mostraram uma diminuicdo na taxa de
corrosdo. O ago inox mostrou uma taxa de 15,8%. O refinamento dos contornos de gréo,

regido de inicio de corrosdo, é 0 mecanismo sugerido para justificar o efeito positivo da
criogenia neste caso.

Outro estudo demonstrou que a¢os martensiticos com 0,89%C e 0,24%Mn quando
tratados criogenicamente apresentam diminuigdo da espessura dos contornos de grao, que €
menor quanto menor for a temperatura do tratamento. Esta diminuicdo do contorno de
grdo proporciona uma area microscopica menor para a difusdo dos agentes corrosivos no

interior do metal, por isto melhora a resisténcia a corrosao. [4]

2.4.3.2.3 Efeito na resisténcia ao desgaste

Diversas pesquisas realizadas verificaram aumentos da resisténcia ao desgaste através

de ensaios padronizados de inUmeros acos tais como AISI D2, A2, O1, o rapido M2, assim
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como o E52100. Neste estudo foi demonstrada uma diferenca significativa entre as

amostras tratadas a — 84° e as tratadas a — 196°C, sendo muito maior a resisténcia nas

amostras tratadas com DCT (figura 2.24). 1]
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Figura 2.24: Comparacdo entre a ragdo de resisténcia ao desgaste para acos tratados a temperaturas
criogénicas de -84°C e -196°C em relacéo ao tratamento convencional. R, resisténcia ao desgaste de aco
com tratamento criogénico e R®,- resisténcia ao desgaste de aco sem tratamento criogénico. [1]

Os acos AISI 1045 e T8 também foram estudados. Este trabalho visou explicar a
relagdo entre o aumento da resisténcia ao desgaste e fatores envolvendo o tratamento a
temperaturas extremamente baixas, tais como taxa de resfriamento, tempo a temperatura
criogénica, a propria temperatura do tratamento, em um total de 16 diferentes condicGes
para cada aco. O estudo concluiu que 0 maior aumento da resisténcia ao desgaste € obtido
em tratamentos a — 196°C, durante 24 horas, com taxas de resfriamento de 5°C/min. O
mesmo estudo revelou que o aumento da dureza com estes tratamentos € insignificante,

somente atingiram-se valores de 0,5% para ambos 0s agos. [53]

Nas figuras 2.25 e 2.26 apresentam-se os graficos da influéncia de diferentes
temperaturas criogénicas, tempos de tratamento e taxas de resfriamento no aumento da

resisténcia ao desgaste para o ago rapido AISI T8.

43



10

8 o' 11 I ¥ ETERILT T =
zo = T« 77K =
b~ S |- 24 —
w B e -
EE 41 ]
z U

o O -
28 ° ®
5 2 c : -
oY SN 1T B AR W] L

3 436 810 20 40 6080100 200 30O
TAXA DE RESFRIAMENTO, €, , *C/min.

Figura 2.25: Incremento da resisténcia ao desgaste para o aco rapido AlSI T8 em funcédo da taxa de
resfriamento no inicio do DCT. [53]
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Figura 2.26: (a) Incremento na resisténcia ao desgaste pelo tempo de tratamento a temperatura de -
196°C para 0 ago AISI T8, (b) Incremento na resisténcia ao desgaste pela temperatura do tratamento
criogénico para 0 mesmo aco. [53]

Em outro estudo também foram analisados os agos-ferramenta, inox austeniticos,
martensiticos e ferriticos, acos ao carbono e outros ligados, assim como ferro fundido
cinzento. As amostras foram divididas em dois grupos, um deles foi tratado com
resfriamento subzero e o outro com DCT. Este estudo permitiu que se fizesse uma

classificacdo dos acos conforme o efeito do tratamento criogénico no aumento da
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resisténcia ao desgaste. Numa primeira categoria encontram-se 0s acos-ferramenta, com
excecdo do M2, tendo em comum um aumento na resisténcia ao desgaste maior que 10%
entre os grupos de amostras. Os valores de aumento da resisténcia variam entre 42 e 700%
nesta primeira categoria. O melhor desempenho foi obtido para a temperatura de — 196°C e
tempo superior a 20 horas. Na segunda categoria estdo os inox, o0 M2 e o AlISI 8620 com
aumentos entre 4% e 28%, sendo que a diferenca entre os grupos é menor que 10%. Na
terceira categoria encontram-se 0s que ndo melhoraram a resisténcia ao desgaste de forma

significativa com o0s tratamentos criogénicos. [3]

Em mais um estudo foi revelado outro fator muito importante para a resisténcia ao
desgaste: a temperatura de austenitizacdo no tratamento térmico. Utilizando o aco D2 a trés
diferentes temperaturas de austenitizagdo seguidas de DCT, verificou-se que a resisténcia
ao desgaste foi maior no grupo tratado na menor temperatura de austenitizacdo, como &
mostrado na figura 2.27. A razdo disso reside na maior quantidade de martensita e menor
de austenita retida, levando a formacdo de maior nimero de carbonetos ultrafinos na
microestrutura final, depois de tratamento criogénico e revenimento. Entretanto, concluiu-
se também que para uma maior dureza € necessario utilizar a maior temperatura de
austenitizacdo possivel. Ndo coincide, portanto, a maior dureza com a maior resisténcia ao
desgaste quando aplicado o tratamento criogénico ao invés do tratamento convencional.
Resumindo: é possivel obter uma maior resisténcia ao desgaste, assim como uma maior
tenacidade quando utilizada a criogenia apds a austenitizacdo a temperatura mais baixa,

para uma mesma dureza do aco convencionalmente tratado. [54]
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Figura 2.27: Efeito da temperatura de austenitizacdo e temperatura do tratamento criogénico na taxa de
desgaste do aco AISI D2. [54]

Em estudo feito com o aco 14Cr2Mn2V, depois de um tratamento subcritico, um
grupo de amostras foi resfriado ao ar e outro tratado criogenicamente. A microestrutura
mostrou que nas amostras tratadas criogenicamente os carbonetos apareceram distribuidos
uniformemente pela matriz. Nas outras amostras os carbonetos aparecem localizados em
algumas regides. Também se encontrou menor quantidade de austenita retida nas amostras
tratadas criogenicamente (figura 2.28). Isso porgue a baixas temperaturas a austenita retida

€ mais instavel se transformando em martensita.
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Figura 2.28: Austenita retida para diferentes tratamentos. [55]
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Para as amostras tratadas criogenicamente encontrou-se maior dureza HRC em
comparacdo as resfriadas ao ar. O desgaste abrasivo se comportou de forma similar a
dureza, apresentando o melhor valor na mesma temperatura que se registrou a maior
dureza, decrescendo a partir de esse ponto. As amostras tratadas criogenicamente
apresentaram maior resisténcia ao desgaste que as resfriadas ao ar, para as mesmas
temperaturas de tratamento subcritico. Isto se deve a duas razdes: a primeira € que maior
quantidade de austenita retida € transformada em martensita durante o tratamento
criogénico; e a segunda é a formacdo de microcarbonetos. [47] Estes fatos podem ser

apreciados nas figuras 2.29 e 2.30.
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Figura 2.29: Dureza para os diferentes resfriamentos apés tratamento subcritico. [55]
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Figura 2.30: Relagdo entre perda de massa e tratamento realizado. [55]
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Constatou-se que a maior resisténcia ao desgaste ocorreu quando a austenita retida
atingiu 15%. O que demonstrou que uma reducdo indefinida da austenita retida nao
favorece a resisténcia ao desgaste (figura 2.31). Concluiu-se que o tratamento criogénico
reduz a austenita retida, mas ndo completamente, promove a precipitacdo de carbonetos

secundarios e aumenta a resisténcia ao desgaste. [s5]
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Figura 2.31: Relagdo entre a austenita retida e a perda de massa. [55]

2.5 O fendmeno da fragilizacéo intergranular

A fragilizacdo intergranular € um dos fenbmenos importantes que pode ocorrer

durante o tratamento térmico dos acos inoxidaveis martensiticos de baixo carbono. 9], [16]

Portanto, quando submetidos a baixas taxas de resfriamentos os agos CA6NM também
sdo suscetiveis a este tipo de fragilizacdo, como € o caso, por exemplo, do resfriamento do
nicleo de pecas de grandes secdes. Pesquisas assinalam que o principal fator desta
fragilizacdo ¢ a presenca de carbonetos do tipo Cr23C6 nas interfaces y/0, nos contornos de
gréos austeniticos anteriores e revertidos, ou seja, nos contornos de austenita antes da

témpera e aquela formada no revenido, respectivamente. [13]

A morfologia, o tamanho relativo e a quantidade de carbonetos variam com a
velocidade de resfriamento e com o tempo de encharque dentro do campo de fragilizacéo.
Além disto, impurezas como fésforo, arsénio, estanho e antimdnio também parecem

influenciar na fragilizacdo de maneira similar a dos acos baixa-liga. [se]
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A baixa energia de coesdo entre a interface dos contornos dos grdos com 0s
precipitados e impurezas ¢ um fator que influencia a existéncia da fragilizacéo
intergranular. Neste caso, assume-se que trincas se iniciam ao redor dos carbonetos,

localizados nos contornos de gréos e se propagam ligando-se umas as outras. [9],[13], [16], [56]

Como muitas vezes € inevitavel um resfriamento mais lento no nucleo de pecas de
maiores volumes, procura-se otimizar a composi¢cdo quimica de modo a minimizar a
suscetibilidade a esta fragilizacdo. Elementos como carbono, niquel, silicio e molibdénio
influenciam na cinética de precipitacdo de Cr23C6, afetando, portanto, a tenacidade [13] —
esta que, normalmente, é referida com o aumento da temperatura de transicao ddctil-fragil

ou FATT (fracture appearance transition temperature) e a fragdo de fratura intergranular.

Além da composicdo quimica e da velocidade de resfriamento, comentados acima,
parametros como temperatura e tempo de revenido também tém sido estudados [s7] e, para
um melhor entendimento de cada um destes fatores, se far4& uma breve revisdo. As
informacdes contidas na revisdo a seguir tratam de experimentos realizados com agos
inoxidaveis martensiticos macios do tipo 13Cr-Ni com 0,04% de carbono extraidos da

literatura 411, salvo se apontadas outras bibliografias.

2.5.1 Influéncia da composi¢ao quimica do aco

A cinética das transformac@es de fases é grandemente influenciada pelo teor de Ni nas
ligas, que tem grande participacdo na definicdo da microestrutura final. O niquel — forte
austenitizante — além de ampliar o campo gama e abaixar a temperatura Ms, retarda a
difusdo do carbono, o que aumenta a temperabilidade dos agos (para Ms acima da
temperatura ambiente). O aumento da tenacidade nos acos CAG6NM esta diretamente ligado
a presenca de niquel, que retarda a precipitacdo de Cr23C6. A figura 2.32 mostra o efeito
do teor de niquel na precipitacdo dos carbonetos e nas linhas de transformacdes Ms, Acl e
Ac3.

O efeito de elementos de liga como o carbono, silicio e molibdénio na cinética de
precipitagdo de Cr23C6 a 650°C e na temperatura de transi¢do ductil-fragil (FAAT), para
um ago 13Cr-3,8Ni, é demonstrado na Figura 2.33.
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A reducéo de carbono e silicio é responsavel pelo aumento da tenacidade e pelo atraso
na precipitacdo de Cr23C6, enquanto que o molibdénio tem efeito oposto. Por ser um dos
seus elementos formadores, quanto menor a quantidade de carbono, menor serd a
precipitacdo de Cr23C6. O silicio e molibdénio alteram a solubilidade do carbono no ferro:
0 molibdénio aumenta a solubilidade, diminuindo, assim, a concentracdo de Cr23C6; e 0

silicio tem efeito oposto.

Em acos baixa-liga, o molibdénio melhora a tenacidade, pois este inibe a segregacao

de fésforo para os contornos, precipitando-se como fosfetos na matriz. (1]

O manganés e impurezas como fosforo, arsénio, estanho e antiménio também parecem
influenciar na fragilizagdo dos agos AIMM, assim como reportado em agos baixa-liga.
Entretanto, foi verificado um maior efeito do fésforo (P) e do carbono (C). A magnitude da
fragilizacdo intergranular é linearmente proporcional ao parametro (P + C/4). Como
descrito na literatura, o fésforo, durante o revenido, segrega separadamente nos contornos

da austenita anterior. [56]
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Figura 2.32: Diagrama parcial de transformacao isotérmica para agos com diferentes teores de Ni e

13Cr, mostrando a influéncia do niquel em retardar a precipitacéo de Cr23C6. [13]
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Figura 2.33: Efeito do C, Si, Mo no tempo em que inicia a precipitacdo de Cr23C6 a 650°C, e a FATT
das amostras resfriadas a 50°C/h a partir de 950°C e revenida a 600°C. Material utilizado 13Cr-3,8Ni. [13]

A figura 2.34 mostra a influéncia do carbono, do molibdénio e do vanadio na
tenacidade de um ago com composicdo base Fe-12%Cr. As amostras permaneceram por

uma hora na temperatura de revenido.
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FIGURA 2.34: Efeito do molibdénio, vanadio e do carbono nas propriedades de impacto, em funcéo da

temperatura de revenido. [16]
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2.5.2 Efeito da velocidade de aquecimento e temperatura de austenitizacao

Um estudo sobre a precipitagdo de Cr23C6, num ago 13Cr0,38Ni0,45C, verificou por
ensaio de dilatometria que a temperatura de solubilizacdo total do carboneto Cr23C6 na
austenita (Acc) aumenta com o aumento da velocidade de aquecimento, conforme
demonstrado na figura 2.35. A figura 2.36 mostra o decréscimo percentual de carbonetos
Cr23C6 relativo a sua quantidade maxima (Cr23C6/Cr23C6 Méax), em fungdo do aumento
da temperatura de austenitizacdo, para uma velocidade de aquecimento igual a 0,5°C/s e de
resfriamento rapida o suficiente para evitar precipitacdo de Cr23C6. Verifica-se que a
temperatura minima de austenitizacdo, na qual se inicia a dissolu¢cdo mais acentuada de
Cr23C6, é 1040°C. Acima desta temperatura a reducdo de carbonetos ndo dissolvidos é

constante, atingindo niveis minimos de 10% a 1110°C. [ss]
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FIGURA 2.35: Influéncia da velocidade de aquecimento na temperatura de solubilizacdo total (Acc).
[58]
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FIGURA 2.36: Porcentagem de Cr23C6 relativo a porcentagem total de Cr23C6 (obtida na amostra

recozida e alta velocidade de resfriamento de (50°C/s)). [58]

2.5.3 Efeito da velocidade de resfriamento da témpera

A taxas de resfriamento abaixo de 50°C/hora, verifica-se uma diminuicdo na
tenacidade e um leve aumento do limite de resisténcia a tracdo, quando o resfriamento
atinge a temperatura minima de austenitizacdo de 950°C e o tempo de encharque é de 8
horas, como pode ser observado na figura 2.37. E importante notar que com o acréscimo de

niquel, aumenta-se o valor de impacto.

No entanto, Andrés [ss verificou no aco 13Cr0,38Ni0,45C que a velocidade de
resfriamento influencia na quantidade total de carbonetos somente se a temperatura de
austenitizacao for suficientemente alta para dissolver os carbonetos (préximo a temperatura
Acc), caso contrario, estes permanecerdo constantes e com concentracdes relativamente
altas. Isso pode ser observado na figura 2.38, que mostra que para uma temperatura de
austenitizacdo de 1120°C, o efeito da velocidade de resfriamento so se torna nulo a partir
de velocidades acima de 20°C/s, enquanto que, para a temperatura de austenitizacdo abaixo
de 1060°C ndo ha nenhuma influéncia da velocidade de resfriamento - permanecendo a

guantidade de carbonetos alta e constante.
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Utilizaram-se como parametros para a obtencdo desta curva: a velocidade de
aquecimento de 0,5°C/s que, conforme figura 2.35, corresponde a temperatura Acc igual

1110°C e o tempo de encharque na temperatura de austenitizacdo igual a 60 minutos.
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FIGURA 2.37: Limite de Resisténcia e tenacidade do aco fundido 13Cr-Ni em funcéo da velocidade de
resfriamento a partir da temperatura de austenitizagdo. [13]
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FIGURA 2.38: Influéncia da velocidade de resfriamento na precipitagdo de Cr23C6 a partir de duas
temperaturas de austenitizacdo (1060 e 1120°C). [58]
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2.5.4 Efeito da temperatura de revenido

A influéncia da temperatura de revenido e do teor de niquel nas propriedades de
impacto e de resisténcia mecéanica € mostrada na figura 2.39. As amostras utilizadas foram
temperadas a partir de 950°C (8horas/50°C/h). Como se pode observar, o valor méximo de
impacto ocorre numa temperatura que é levemente superior a Acl para o0s trés acos
estudados. A tenacidade méaxima foi associada ao completo revenimento da martensita, a
formacdo de austenita estavel que permanece retida apos resfriamento, a decomposicéo dos
carbonetos e sua dissolugdo parcial na austenita revertida [413, assim como, a dissolugdo das

impurezas que se difundem na matriz. [se)

Os valores de tenacidade minima, possivelmente, estdo relacionados com a mesma
perda drastica de tenacidade sofrida por acos inoxidaveis martensiticos de baixo carbono,
relatado em dois trabalhos, na faixa de temperatura entre 475°C a 550°C e 440°C a 540°C,

respectivamente. [9], [16]

E importante ressaltar que ambos os autores mencionam que esta reducfo dréstica da
tenacidade acompanha um pequeno pico de endurecimento secundario. Segundo Leslie,
esta fragilizacdo deve ser atribuida mais a morfologia do carboneto do que a qualquer
fendmeno de segregacdo de impurezas, enquanto Smith entende que além da influéncia dos

carbonetos e/ou nitretos, provavelmente ocorra também a segregacdo de impurezas.

Quanto a resisténcia mecanica, pode-se perceber que esta diminui com o aumento da
temperatura de revenido, exibindo um minimo em Acl. Acima da temperatura Acl, a

resisténcia mecéanica tende a aumentar um pouco.
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Figura 2.39: Efeito da temperatura de revenido nas propriedades mecénicas em acos fundidos tipo 13Cr-
Ni para diferentes teores de niquel. [13]

2.5.5 Efeito da velocidade de resfriamento do revenido

O efeito da velocidade de resfriamento de revenido para um a¢o 13Cr3,8Ni é mostrado
na figura 2.40. Foram utilizadas duas condi¢des de resfriamento, uma na agua e outra no
forno, sendo obtidos maiores valores de impacto para o resfriamento na agua. Medicdes de
difracdo de raios X mostraram que as amostras resfriadas na agua possuem menores
quantidades de austenita retida do que as resfriadas no forno, vide figura 2.41. Isso indica

gue 0 aumento da quantidade de austenita formada deteriora a tenacidade.

No entanto, outro trabalho assinala que quanto maior a quantidade de austenita no
material, maior é o valor da tenacidade, desde que esta austenita seja estavel. As amostras
submetidas a resfriamentos mais lentos formam uma austenita mais instavel, que se
transforma mais facilmente sob deformacdo do que a austenita obtida num resfriamento
mais rapido. Desta forma, quando a austenita é estavel, proveniente de resfriamentos

rapidos, maior é a sua eficiéncia em conter as trincas que levam a ruptura. [13]

Esta menor quantidade de austenita retida nas amostras resfriadas mais rapidamente,
provavelmente ocorra devido a (i) uma maior forca de cisalhamento gerado pela mais alta
taxa de resfriamento e (ii) uma maior concentracdo de vazios de témpera na temperatura

Ms, que possivelmente aumenta a difusdo de elementos estabilizadores da austenita.
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Conforme a figura 2.42, a diminuicdo da estabilidade da austenita durante
resfriamentos mais lentos deve-se a uma reducdo da quantidade de carbono na austenita,
uma vez que se observa uma diminui¢cdo da solubilidade do carbono nesta com o
decréscimo da temperatura. Além disto, esta diminuicdo da solubilidade favorece uma
maior formacdo de carbonetos nos contornos de grdo da austenita, devido a uma maior
oferta de carbono nesta regido. Pode-se notar também que a variacdo da FATT (indicativo

da tenacidade) acompanha a queda da solubilidade.

Na figura 2.43 demonstra-se o efeito do molibdénio e do silicio sobre a tenacidade dos
acos do tipo 13Cr-Ni. Torna-se evidente que a adicdo de molibdénio de 0,2% a 0,4% e a
reducdo de silicio melhoram a tenacidade. Estes efeitos parecem estar associados com a
mudanga da solubilidade do carbono na austenita, ou seja, a adicdo de Mo e reducdo de Si

aumentam a solubilidade do carbono e, assim, a estabilidade da austenita retida.
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Figura 2.40: Efeito da velocidade de

resfriamento a partir da temperatura de revenido Figura 2.41: Quantidade de austenita retida

sobre a tenacidade. [13] nas amostras temperadas apds resfriamento no

forno ou na 4gua a partir da temperatura de

revenido. [13]
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e sobre a variagdo da FAAT que aumentam com o sobre a tensdo limite de escoamento, resisténcia a

decrescimo da temperatura. [13] tracio, e sobre a tenacidade (FATT). [13]

2.5.6 Efeito do tempo de encharque de revenido

No estudo sobre fragilizacdo em um a¢o 13Cr3,8Ni constatou-se 0 aumento percentual
de fratura intergranular com o acréscimo do tempo de encharque em 3 diferentes
temperaturas de revenido, conforme figura 2.44. O autor observou, neste caso, que a

reducdo da tenacidade é acompanhada de um aumento de volume de precipitados Cr23C6.
[56]
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Figura 2.44: Influéncia do tempo de encharque na fratura intergranular. [56]
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2.5.7 Reversibilidade da fragilizacéo

Da mesma forma que em acos baixa-liga, a fragilizacdo nos acos 13Cr-Ni também tem
se mostrado reversivel. Isto significa que aquelas pecas que, de alguma forma, foram
fragilizadas apds os tratamentos térmicos, podem recuperar sua tenacidade através de
subsequente tratamento de revenido, seguido de resfriamento mais rapido nesta faixa de

temperatura.
A figura 2.45 mostra a reversibilidade para o aco 13Cr-3,8Ni que depois de

fragilizado, devido ao resfriamento lento dentro do forno, teve sua tenacidade recuperada

apos novo tratamento de revenido a 600°C, por 30 minutos, e resfriamento na agua.

®  Resf forno + 600°C(30min [ Resf dzua)
10 O Resfriade na agua
Resfriado no forno

Energia Ahsorvida (Kgf-m)

D, 1
-150 -100 =50 0 50 100

Temperatura (“C)

Figura 2.45: Influéncia do tempo de encharque nas temperaturas de revenido indicadas sobre a fratura
intergranular em porcentagem. [13]

2.5.8 Difracgao de raios X

A difracdo de raios X tem sido amplamente utilizada, sendo que o principio basico
para se determinar o volume de austenita retida consiste na comparacdo direta das
intensidades integradas obtida de cada fase [59-631. No entanto, simplificacdes podem ser
feitas na determinacgdo da austenita retida quando a quantidade de carbonetos € irrelevante
e as duas principais fases sdo a austenita e a martensita ou ferrita, medindo-se somente, por

exemplo, as intensidades integradas dos planos difratados (111)y e (110)a, assumindo que:
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v, 7, -1 N
e Equacéo 8
L4y
Vy=——""" ~
I +1.4Iy Equagao 9

Onde V, e V, sdo as fragdes volumétricas da austenita e martensita, respectivamente, e

Iy e la sdo as intensidades integradas dos picos (111)y e (110)a, respectivamente. [g]

A quantificacdo de austenita retida pode ser prejudicada pela textura do material,
como, por exemplo, da estrutura martensitica, e valores incorretos podem ser obtidos [63].
Observacgdes realizadas no aco CA6NM também verificaram que a distribuicdo da
austenita retida finamente dispersa entre as ripas de martensita dificulta a precisdo da

analise. [64]

2.6 Desgaste abrasivo

Desgaste pode ser definido como sendo “o dano em uma superficie solida, envolvendo
perda progressiva de massa, devido ao movimento relativo entre a superficie e o contato

com outro material ou materiais” [65]

Entretanto, para cada tipo de desgaste, tem-se uma definicdo especifica. O desgaste
abrasivo, que é o tipo de desgaste que utilizaremos em nosso trabalho, é definido como
sendo “o desgaste devido a particulas duras ou protuberancias duras forcadas contra e

movendo-se ao longo de uma superficie solida” [e6]

Dentro do conceito de desgaste abrasivo, esta o desgaste micro-abrasivo (sera
analisado mais adiante), que pode ser estudado por meio de ensaios de desgaste por micro-
abrasdo. O “Ball catering abrasion test” (ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera
rotativa) [671 € um teste bastante difundido no meio académico, embora tenha sido criado
pela industria. Ele consiste no desgaste gerado em um corpo-de-prova por uma esfera e por
particulas abrasivas. A Figura 2.46 mostra uma visdo tri-dimensional de uma cratera de
desgaste, formada em uma amostra de ferro sinterizado oxidado ao vapor, em um ensaio de
desgaste por micro-abrasdo por esfera rotativa [es]. Maiores detalhes sobre esse tipo de

ensaio sdo apresentados mais adiante.
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Cratera de desgaste gerada
pela esfera de ensaio e pelas
* _ particulas abrasivas

0
s

Figura 2.46: Imagem em 3D de uma cratera de desgaste formada em uma amostra de ferro sinterizado
oxidado a vapor, em ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa. [68]

Duas crateras de desgaste sdo apresentadas na Figura 2.47. As mesmas foram obtidas
num filme fino de nitreto de titanio (TiN), com espessura de aproximadamente 3um.
Através de medicOes realizadas em um microscopio Optico observou-se que a calota

esférica da direita possuia didmetro de 0,2mm e que o desgaste ndo atingiu o substrato.

Figura 2.47: Cratera de desgaste gerada em um filme fino de TiN, com espessura de aproximadamente 3

4m . [68]
2.6.1 Desgaste abrasivo: definigdo - classificacdo — terminologia

“Desgaste abrasivo” e “desgaste micro-abrasivo” sdo termos encontrados em diversos
artigos técnicos e cientificos. Entretanto, a literatura [es], [69-711 ndo define separadamente
cada um desses termos. Isso porque o “desgaste micro-abrasivo” enquadra-Sse no conceito

de “desgaste abrasivo”.

Alguns pardmetros que podem ser utilizados para diferenciar o “desgaste abrasivo” de

“desgaste micro-abrasivo” sdo a taxa de desgaste (Q) e o coeficiente de desgaste (K).
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Enquanto no desgaste micro-abrasivo observam-se valores de K variando entre 1.10° e
2,5. 10 mm3/Nm [72-745, no desgaste abrasivo observam-se valores de K variando entre
1.10% ¢ 1,2.10"" mm¥/Nm. 75

Porém, além do coeficiente de desgaste, ha outras maneiras possiveis de diferenciar
“desgaste abrasivo” de “desgaste micro-abrasivo”, por exemplo, através do tamanho médio
das particulas abrasivas. O desgaste micro-abrasivo ocorre com participacdo de particulas
abrasivas com tamanho médio na ordem de micrémetros. Por exemplo, particulas abrasivas
com tamanho médio entre 3 e 6 um sdo comumente utilizadas em ensaios de desgaste
micro-abrasivo por esfera rotativa [67), [74], [76-78]. JA 0 desgaste abrasivo é gerado por

particulas abrasivas relativamente maiores, entre 50 e 250 pm. [75]

Para que o material sofra desgaste micro-abrasivo ndo € preciso que 0 mesmo seja
necessariamente submetido a um ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa. Por
intermédio de um equipamento com configuracdo completamente diferente, 797 foram
relatados valores de k similares aos mencionados acima, ou seja, foram produzidos

desgastes micro-abrasivos nas amostras.

Tradicionalmente, o contato entre as particulas abrasivas e a superficie que sofre
desgaste tem sido classificado de dois modos: (i) desgaste abrasivo a dois corpos e (ii)

desgaste abrasivo a trés corpos. [7s]

Na lingua inglesa, os termos “desgaste abrasivo a dois corpos” e “desgaste abrasivo a
trés corpos” sdo encontrados, cada um, sob duas denominagdes: “grooving abrasion” ou
“two body abrasive wear” e “rolling abrasion” ou “three body abrasive wear”,
respectivamente [741. Grooving abrasion devido as ranhuras (grooves) que as superficies
apresentam e rolling abrasion devido ao movimento de rolamento que as particulas

abrasivas realizam no desgaste.

Na lingua portuguesa, os termos ‘“desgaste abrasivo a dois corpos” e ‘“desgaste
abrasivo a trés corpos” pode ser substituido por ‘“desgaste abrasivo por riscamento”
(grooving abrasion) e desgaste abrasivo por rolamento (rolling abrasion) respectivamente.
Essa classificagdo se baseia nas marcas de desgaste geradas pelas particulas abrasivas nas

amostras, como sera mostrado nas figuras 2.49 e 2.50.
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Considerando duas superficies em movimento relativo, no desgaste abrasivo por
riscamento as particulas abrasivas estdo incrustadas em uma das superficies (figura 2.48a).
Sendo assim, elas s6 podem deslizar sobre o contra corpo. No desgaste abrasivo por
rolamento, as particulas estdo livres entre as duas superficies, podendo rolar entre as

mesmas (figura 2.48b).

Figura 2.48: a) Desgaste abrasivo por riscamento; b) desgaste abrasivo por rolamento. [75]

A figura 2.49 traz uma imagem tipica de uma superficie que sofreu desgaste abrasivo
por riscamento durante ensaio de micro-abrasdo, com carga relativamente alta e baixa
concentracdo de pasta abrasiva. Nesse ensaio utilizou-se uma forca normal de 0,25 N e
concentracdo de pasta abrasiva (de diamante) de 3 mg/cm®. A amostra é de um aco-
ferramenta e a esfera de ensaio, de aco para rolamento [74]. Observa-se que as ranhuras
formadas durante o desgaste sdo paralelas entre si. 1sso mostra que as particulas, durante o0s

ensaios, incrustaram na esfera, produzindo desgaste abrasivo por riscamento.

e

S50,

Figura 2.49: Superficie de uma amostra de aco ferramenta que sofreu desgaste abrasivo por riscamento.
[74]
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A Figura 2.50 mostra a imagem de uma superficie que sofreu desgaste abrasivo por
rolamento durante ensaio de micro-abrasdo com uma elevada concentracdo de pasta
abrasiva, 0,237 g/cm?®, e baixa forca normal de 0,25 N. O corpo-de-prova e a esfera séo dos
mesmos matérias mencionados anteriormente, mas nesta ocasido ndo foi formado um
padrdo para as marcas de desgaste. As mesmas formaram-se aleatoriamente. 1sso

demonstra que as particulas permaneceram livres durante o ensaio.

Figura 2.50: Superficie de uma amostra de ago-ferramenta que sofreu desgaste abrasivo por rolamento.
[74]

2.6.2 Equacdo de Archard para o desgaste abrasivo.

Na figura 2.51 tem-se uma particula cdnica deslizando sobre uma superficie plana de

um material ductil e sob a acdo de uma carga normal AFN.

I AFu

PARTICULA ABRASIVA

MATERIAL DESGASTADD

Figura 2.51: Particula idealizada deslizando sobre a superficie de um material ddctil. [75]
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A taxa de desgaste gerada pelas n particulas abrasivas atuantes no sistema pode ser

definida pela equacao de Archard para o desgaste abrasivo, conforme Equacao 10 [7s)].

@ =K— Equacéo 10

Na equacédo anterior, Q é a taxa de desgaste, que € interpretada, nesse caso, como 0
volume de material removido por unidade de distancia de deslizamento % K mede a

severidade do desgaste (quanto maior for K, maior serd a taxa de desgaste). E um valor
adimensional e sempre € menor que 1. Para o desgaste abrasivo por riscamento, K esta
entre = 0,5.107%e 2 5.1072 [75). Fy é a forca normal total aplicada sobre o sistema e H é

a dureza do material desgastado.

Fazendo k =g e substituindo na equacdo 10, a equacdo de Archard para o desgaste

abrasivo tem-se:

Equacédo 11

Q=k.Fy

Neste caso, 0 coeficiente de desgaste (k) pode ser interpretado como o volume de

material desgastado por unidade de forca e por unidade de distancia de deslizamento
[%] Pode-se dizer, também, que k é a taxa de desgaste, considerando, além da distancia

de deslizamento, a forca normal.

A equacdo 11 apresenta algumas limitacGes: (i) ndo considera se o desgaste é por
riscamento ou por rolamento; (ii) ndo sdo considerados a dureza e o tamanho médio das
particulas abrasivas; (iii) todas as particulas sdo consideradas como cones ideais (na
pratica, as particulas terdo formatos variados, desgastando a superficie de maneiras

diferentes).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Caracterizacao do material

O material utilizado no desenvolvimento desse trabalho foi 0 ago ASTM 743 CAGNM.
Esse aco € usado na fabricacdo de componentes estruturais que necessitam de elevada
resisténcia mecanica e a corrosdo, sendo utilizado na fabricacdo de pas e componentes
imersos de turbinas hidraulicas. Com base em informacdes das normas do material, a

composi¢do quimica prevista para este aco € listada na tabela 3.2. [23]

Vale observar que tal material possui varias denominacdes, dependendo da instituicao

gue o nomeia. A tabela 3.1 mostra alguns desses nomes dependendo da norma utilizada. (3,
[4]

Tabela 3.1. Designacdes e Estrutura do A¢o em Estudo.

Material Designagdes Normalizadas Estrutura
DIN ASTM UNS Outras
1304 10283-1.4317 | A743-CA6NM J91540 AISI 1.4313 | Ferrita/Martensita

Tabela 3.2 Composic¢ao quimica e propriedades mecénicas do aco ASTM A 743 CA 6 NM [2]

Composicao C% Mn% | Si% Cr% Ni % Mo% | P% S% Cu% W % V%
quimica
<oos | <10 | <10 11'5' i? 2’3* <o04 | <003 | <050 | <010 | Loos
Propriedades Tensdo de escoamento (Mpa) | Tensdo de ruptura (Mpa)
mecanicas
2 550 2 760

Para verificar se o material do presente trabalho é efetivamente 0 ASTM A 743
CAG6NM, retirou—se uma amostra de material de um dos tarugos recebidos para realizagao
de analise quimica no laboratorio de Analises e Ensaios de Materiais S/C Ltda - ANALI

047 de S&o Paulo , cujos resultados s&o mostrados na tabela 3.3.
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Tabela 3.3. Composicdo quimica do a¢o estudado no presente projeto.

Composicédo | C% Mn% | Si% Cr% Ni % Mo% | P% S % Cu% (V%
guimica 0,016 0,7 0,43 12,5 3,7 0,45 0,03 0,016 0,15 0,03
Toleréncia | +0,002 | +0,01 | 0,02 | +0,02 | +0,01 | 0,01 | £0,01 | 0,001 | +0,01 | +0,01

E possivel afirmar, entdo, que o material estudado neste projeto tem sua composicio
quimica compativel com 0 aco ASTM A 743 CA6NM descrito na literatura. [24]

Os acos inoxidaveis fundidos séo classificados pelo Alloy Casting Institute (ACI) de
acordo com sua utilizacdo e composi¢do quimica. No aco CA6NM a primeira letra refere-
se a sua resisténcia em meios corrosivos (C). A segunda letra indica o valor nominal do
teor de niquel. Com o correspondente aumento do teor de Ni, a designacéo se altera de A a
Z. Os numeros que seguem as duas primeiras letras indicam a percentagem maxima de
carbono (% x100). Por ultimo, as letras subsequentes, correspondem a primeira letra dos

elementos de liga presentes no material. Nesse caso niquel (N) e Molibdénio (M). [25]

Dessa maneira, 0 ago CA6NM € um aco resistente a corrosdao com 13% de cromo,

ligado ao niquel e molibdénio e contendo no méaximo 0,06% de carbono.

3.2 TRATAMENTO TERMICO

Neste trabalho foram especificadas seis condi¢fes de tratamento térmico as quais o
aco martensitico de tipo CA6NM foi submetido, associando-se um ciclo de tratamento
criogénico a duas temperaturas de austenitizacdo a que foram submetidos os corpos-de-
prova, com a finalidade de determinar a influéncia da criogenia na melhoria da resisténcia
ao desgaste. A seguir descrevem-se 0s roteiros das seis variantes de tratamento térmico que
foram aplicadas nas amostras do aco estudado, conforme detalhado na tabela 3.4. Na figura
3.1 € mostrado o fluxograma dos 6 ciclos de tratamento térmico, detalhando 0 momento

em gue sao separadas as amostras segundo se vao completando os ciclos correspondentes.
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Tabela 3.4. Ciclos de tratamentos térmicos aplicados no aco ASTM 743 CA6NM

[0}
Ciclos N" de Roteiro de tratamentos Térmicos
amostras
| 5 0Austeni%iza(;élo a 965°C_: durante 45 min., revenimento entre
565°C e 620°C durante 90 min.
Austenitizacdo a 965°C durante 45 min., revenimento entre
I 6 | 565°C e 620° C durante 90 min. e tratamento criogénico a -190°C por
20 horas
Austenitizacdo a 965°C durante 45 min., revenimento entre
1l 6 | 565°C e 620°C durante 90 min., tratamento criogénico a -190°C por
20 horas e revenido 565° C por 90 min.
v 5 OAustenigizac;é\o a 1065°_C durante 45 min., revenimento entre
565°C e 620°C durante 90 min.
Austenitizacio a 1065°C durante 45 min., revenimento entre
Y 6 | 565°C e 620° C durante 90 min. e tratamento criogénico a -190°C por
20 horas
Austenitizacdo a 1065°C durante 45 min., revenimento entre
VI 6 | 565°C e 620°C durante 90 min., tratamento criogénico a -190°C por
20 horas e revenido 565° C por 90 min.
Austenitizacio 965°C — 45min Austenitizacdo 965°C — 45min
Revenido 565°C-620°C — 90min Revenido 565°C-620°C — 90min
Como tratado Como tratado
Criogénico (-190°C) — 20h Criogénico (-190°C) — 20h
Como trata Como tratado
Novo Revenido 565°C-620°C — 90min Novo Revenido 565°C-620°C — 90min

Figura 3.1: Fluxograma dos tratamentos Aplicados

A austenitizacéo foi realizada a 965°C em forno de camara KK 170 SO 1059, com

controle automatico de temperatura, disponivel na oficina mecanica da Faculdade de
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Tecnologia da UNB. A precisdo do mencionado controle (measurement accuracy) €
<0.5%/ 100ppm/°C.

Todas as amostras foram colocadas juntas em cesta de arame de aco recozido que é
obtido por trefilacdo de fio-maquina com posterior recozimento em fornos de tratamento
térmico com temperaturas e tempo controlados. Caracteriza-se pelo elevado grau de
ductibilidade, associado a uma resisténcia a tragdo de no maximo 55kgf/mmz2, conforme
norma NBR 5589/82. , garantindo que o processo de témpera seja homogéneo. A témpera
foi efetuada em 6leo automotivo SAE 20W-50 novo, o qual possui boas propriedades de

transferéncia de calor, & temperatura ambiente (32°C).

Em seguida, foi realizado o revenimento utilizando-se uma bandeja para colocacgéo das

amostras. O esfriamento foi realizado ao ar.

O tratamento criogénico foi realizado na empresa Kryos Tecnologia, utilizando-se
equipamento desenvolvido e construido pela referida empresa. As amostras foram
submetidas a um tratamento de aproximadamente 72 horas, com o seguinte ciclo: 24 horas
para atingir a temperatura de -190°C com uma taxa média de resfriamento de 5°C/h, 20
horas de manutencgdo na temperatura e mais 24 horas para retornar a temperatura ambiente.
Todas as amostras foram tratadas simultaneamente, garantindo homogeneidade ao
processo. Foi utilizada uma taxa de esfriamento suficientemente baixa visando garantir que
ndo existiriam mudancas bruscas de temperatura que provocassem choques térmicos com
suas respectivas influéncias. Para o controle digital de temperatura, assim como para o
controle dos processos de esfriamento e posterior volta a temperatura ambiente, utilizou-se
um software desenvolvido pela Kryos Tecnologia. Sendo que a taxa maxima de variacao

de temperatura n&o ultrapassa os 9°C/h.

Finalmente, foi realizado o ultimo revenido nas amostras do ciclo 11l e VI (tabela 4).
As amostras foram identificadas com marcador numérico, ou seja, cada amostra foi
identificada com um namero em relevo, visando evitar a mistura dos corpos-de-prova dos

diferentes ciclos de tratamento.
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3.3 Analise metalografica

Os corpos-de-prova foram preparados utilizando-se disco de corte e liquido
refrigerante com vistas a evitar o aquecimento do material na maquina “Discotom” do
Laboratorio de Metalografia da Faculdade de Tecnologia da UnB. Em seguida, as amostras
foram faceadas e retificadas em retifica plana na oficina mecénica da Faculdade de

Tecnologia da UnB.

Ap0s aplicacdo dos diferentes ciclos de tratamento térmico nos corpos-de-prova, tanto
0 convencional quanto o criogénico, foi realizado o procedimento de lixamento utilizando-
se lixas de 180, 220, 360, 400, 600, 1200 graos/ pol®, nesta seqiiéncia, e girando-se em 90°
para retirar os riscos deixados pela lixa anterior. Em seguida, as amostras foram polidas em
um feltro utilizando-se pasta de diamante de 3um e lubrificante azul, obtendo-se uma

superficie espelhada, pronta para o ataque quimico.

O ataque quimico foi realizado com o reagente Vilella modificado possuindo a
seguinte composicao: 1g de acido picrico, 10 ml de acido cloridrico e 100 ml de alcool
etilico. O tempo de acdo do reagente foi de 2 minutos para revelar as condigdes do
tratamento térmico. O aco CA6NM pode ser atacado com outros reagentes sugeridos pela

literatura [237, mas ap0s varios testes ndo se logrou revelar a microestrutura.

Foi utilizado um microscopio oOtico “OLYMPUS BXS51” que possui lentes com
aumentos de 100X, 200X, 500X e 1000X. Foram realizadas fotomicrografias com todos 0s
aumentos, mas, como ndo apareceram estruturas diferentes entre elas, escolheram-se os
resultados obtidos no aumento de 200 vezes como amostras representativas, podendo-se

identificar nelas a microestrutura obtida com os diferentes ciclos de tratamento.
3.4 Difratometria de raios x

A difratometria de Raios X foi realizada no laboratério de Raios X do departamento de
Geologia da UnB. Para a obtencdo dos espectros de difracdo utilizaram-se como
parametros um intervalo angular de 0°< 26 < 100° e passo angular de 2°. As ordenadas dos
espectros referem-se a contagem por segundo (CPS) e representam uma intensidade
relativa. Esta intensidade tem pequenas variagdes de uma amostra para outra, dependendo

da posicéo (inclinagdo) em que o raio incide na superficie do corpo-de-prova.
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Para a preparacdo das amostras a serem utilizadas neste teste foi preciso efetuar
embutimento em baquelite, para um melhor manuseio das mesmas, pois eram necessarias
dimensdes especificas por exigéncias do aparelho a ser utilizado. Todas as amostras foram
cortadas a partir do mesmo tarugo. Também, como ja descrito, receberam tratamento
térmico de forma homogénea. As superficies a serem analisadas foram preparadas com
procedimentos similares de embutimento, lixamento e polimento. Todas as amostras
apresentaram as mesmas dimensdes e areas a serem analisadas (20 mm X 13mm). Foram
analisadas as superficies preparadas por lixamento e polimento em todas as amostras. N&o

foram realizadas analises nas secOes transversais.

3.5 Dureza Brinell

A andlise de Dureza Brinell foi realizada com o Durdmetro Brinell “HPO-250" no

Laboratorio de Materiais e Metalografia da Faculdade de Tecnologia da UnB.

Os ensaios foram feitos com uma carga de 187,5 kgf, um tempo de 15 segundos e uma
esfera de didmetro igual a 2,5mm. O equipamento possui possibilidades de definir outros
parametros de carga, escolhendo-se esse como um valor médio dos possiveis a serem

utilizados.

Foram realizadas cinco medicBGes na superficie preparada das amostras em pontos
desde a borda até o centro de cada um dos ciclos de tratamento.. Em seguida, foram
calculadas as durezas médias para cada um dos ensaios e 0s desvios-padrdo, assim como o0
coeficiente de variagdo, o que permite fazer uma avaliacdo da existéncia ou ndo de
dispersdo nos resultados. Com isso podemos conhecer se os valores obtidos mostram

repetitividade e sdo resultados confiaveis.

Tanto a preparacdo das amostras como a realizagdo dos ensaios foram desenvolvidas

pelo mestrando.

3.6 Ensaio de desgaste por micro-abrasao

Atualmente, existem ensaios para os mais diversos estudos de materiais: dureza,

tenacidade a fratura, tensdo residual, taxa de desgaste etc. [so], [81. Com 0 objetivo de
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estudar a abrasdo de metais, minerais e vidros, Mikhail Lomonosov, membro da Academia
Cientifica de Moscou, realizou um dos primeiros ensaios de abrasdo, entre 1745 e 1765.
Basicamente, seu equipamento era formado por um rebolo de diametro 460 mm fixo a uma
manivela. A aplicacdo da forga normal sobre as amostras era realizada através de um
sistema peso-morto [s21. O contato entre o rebolo e a amostra gerava uma marca de

desgaste.

O ensaio sofreu algumas modifica¢cbes em 1921, por Brinell. Além da substitui¢do do
rebolo por um disco de aco de 100 mm de didmetro, particulas de quartzo foram inseridas
entre a amostra e o disco [s2]. Na realidade, Mikhail Lomonosov estava realizando desgaste
abrasivo por riscamento, e Brinell, por rolamento. Entretanto, o principio do ensaio
proposto por Brinell permaneceu o mesmo que o realizado por Mikhail Lomonosov.

Em 1949, Haworth realizou o primeiro ensaio de abrasdo utilizando um volante de
borracha. Nesse mesmo ano, Grodzinski realizou, pela primeira vez, um ensaio de micro-
abrasdo (por rolamento). Neste caso, foi utilizado um disco de ferro fundido com 25 mm
de diametro e as forcas normais que atuavam sobre a amostra variavam de 0,2 N a 5 N.

Entre o disco e a amostra foram inseridas particulas de diamante. [s2]

O ensaio de desgaste abrasivo, aplicado em filmes finos, teve um progresso
significativo em 1991, quando Kassman utilizou um “dimple grinder” (figura 3.2)
determinando, pela primeira vez, os coeficientes de desgaste do revestimento e do

substrato de forma independente. [s2]

PASTA ABRASIVA

CORPO-DE-PROVA

Figura 3.2: Dimple grinder . [83]
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Em 1996, foi desenvolvido o ensaio de micro-abraséo por esfera rotativa. A finalidade
dessa nova configuracdo era apenas medir a espessura de revestimentos. Entretanto,
atualmente, pelo potencial do ensaio, 0 mesmo é aplicado em pesquisas, envolvendo
desgaste abrasivo de materiais metélicos e ndo metélicos, sob varias condigdes de ensaio
168], (84]. Atualmente, ndo ha nenhuma norma que rege esse tipo de ensaio. Porém, alguns

laboratdrios europeus estdo tentando normalizar 0 mesmo. [ss]

Existem duas configuragdes de equipamento para o ensaio do desgaste micro-abrasivo
por esfera rotativa: (i) maquina de ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa

fixa e (ii) maquina de ensaio micro-abrasivo por esfera rotativa livre.

A figura 3.3 ilustra o principio de funcionamento do equipamento de ensaio de
desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa fixa. Sobre a esfera de ensaio, € aplicada uma
forca normal (Fy), definida pelo usuario. Ao lado da esfera de ensaio, e em contato com a
mesma, esta a amostra. O contato e 0 movimento relativo entre esses elementos produzem
uma forca tangencial (forca de atrito), Fr. Com essa configuracdo, é possivel controlar,
também, a rotacdo da esfera de ensaio (ngsg), a distancia de deslizamento entre a esfera e a
amostra (S), a concentracdo da pasta abrasiva, que é introduzida no contato amostra/esfera,

e a vazdo da mesma.

1 PASTA ABRASIVA

CORPO-DE-PROVA ESFERA DE ENSAIO

") o FORGA NORMAL - Fit

-:7/ Nese

IFOF.?CA TANGENCIAL - Fr
Figura 3.3: Principio de funcionamento do ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera fixa. [68]

No equipamento de ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa livre (figura
3.4), a forca normal é definida pelo proprio peso da esfera, além da inclinacdo da amostra e

sua posicdo em relacdo ao eixo motor. [es]
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Figura 3.4: (a) Maquina de ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa livre (b) visdo frontal
do equipamento (foto cortesia Prof. Dr. J. D. B. Mello — UFU- Faculdade de Engenharia Mecénica — LTM-

Laboratdrio de Tribologia e Materiais). [68]

A figura 3.5 mostra uma cratera de desgaste gerada em um ensaio de micro-abrasao.

(b)

808g 10KV

Figura 3.5: (a) Vista frontal de uma cratera de desgaste, mostrando o didmetro “d” da mesma; (b)

profundidade de penetragdo “h” da esfera de ensaio. [86]

A profundidade de penetracdo (h) da esfera de ensaio e o volume da cratera de

desgaste (V) sdo calculados atraves das equagdes 12 e 13:

- profundidade de penetracdo da esfera de ensaio (h):

h=1270— /161,29 — 0,25d2

Equacéo 12
Unidades; h= [mm] e d= [mm]
Volume da cratera de desgaste (V):
hﬂ
— 2
V=mn [12,?0.& — ?] Equacio 13
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Unidades: V = [mm?] e h= [mm]

As equacdes 12 e 13 foram desenvolvidas para uma esfera de ensaio de diametro 25,4

mm. [77], [82], [87, 88]
3.6.1 Parametros do ensaio de desgaste micro-abrasivo

Propriedades, como dureza e tenacidade a fratura, e pardmetros microestruturais, como
porosidade e tamanho de gréo, influenciam na resisténcia ao desgaste micro-abrasivo de
um material [s9], [90]. Entretanto, a resisténcia ao desgaste abrasivo ndo é uma propriedade

do material. Ela depende, também, dos parametros de ensaio. [s9], [91]

Conforme mencionado no item anterior, em um ensaio de desgasto microabrasivo por
esfera rotativa fixa, os parametros que podem ser controlados sdo: (i) forca normal atuando
sobre a amostra, (ii) rotacdo da esfera de ensaio, (iii) distancia de deslizamento entre a
esfera e a amostra, (iv) concentracdo da pasta abrasiva e a (v) vazdo da pasta abrasiva
sobre a amostra/esfera. O tempo de ensaio pode ser considerado um parametro dependente,
ou seja, é determinado em funcéo da distancia de deslizamento e da rotacdo da esfera. A
dureza, o tamanho e o formato das particulas abrasivas, além da concentracdo da pasta
abrasiva, também podem ser escolhidos. A combinacdo dessas variaveis pode fazer com
que, durante ensaios de desgaste por micro-abrasdo, ocorra a transi¢do entre os modos de

desgaste abrasivo (de riscamento para rolamento, ou de rolamento para riscamento).

A variacdo desses fatores pode alterar a intensidade do desgaste gerado na amostra.
Essa alteracdo de intensidade do desgaste pode ser verificada pelo aumento ou diminui¢ao
da taxa de desgaste e do coeficiente de desgaste ou pelo volume de desgaste da cratera

formada, conforme seréa exposto a seguir.

3.6.2 Forca normal

A figura 3.6 mostra a variacdo da taxa de desgaste em funcao da carga normal aplicada
sobre a amostra, em um ensaio de micro-abrasdo por esfera rotativa fixa. O revestimento
foi de carbeto de boro, obtido por CVD (Chemical VVapor Deposition) com espessura de 18

um. Como material abrasivo, utilizou-se SiC (carbeto de Silicio) com tamanho médio de

4,3 um. A concentracao da pasta abrasiva ficou definida em 0,5— (em agua destilada). A

g
cm

esfera de ensaio de ago AISI 52100 possuia didmetro de 25,4 mm. A rotacéo de 75 rpm foi
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mantida constante durante todo o ensaio. A forca normal variou de 0,3 a 2 N. Pela equacéo
de Archard para o desgaste abrasivo (equacdo 11), mantendo-se k constante, a taxa de
desgaste deve ser proporcional a forca normal aplicada. Nota-se que o desgaste, pelos

pontos marcados, foi praticamente proporcional a forgca normal, conforme prediz a teoria.

=

=
=
=

.........................................................

15E42 - : grmemn gt

TAXA DE DESGASTE @ [m/m]

i 3 1 [ 2 25

FORCA NORMAL [N]

Figura 3.6: Variacédo da taxa de desgaste em funcéo da for¢a normal, para um revestimento de carbeto
de boro, esfera de ago AISI 52100 e particulas abrasivas de SiC. [92].

Entretanto a figura 3.7 mostra que k variou com a forga normal. Nesse caso, k

aumentou com o aumento da forga normal.

LOE-12

ll

o e T e P

FOE-134-mmmmmmmmmmmee e B Pemmenanes

6.0E-13

COEFICIENTE DE DESGASTE k [nT’/N.m]

T T T
00 ns 1.0 15 20 2.3

FORGA NORMAL [N]

Figura 3.7: Variacdo do coeficiente de desgaste em funcdo da carga normal, para um revestimento de
carbeto de boro, esfera de aco AISI 52100 e particulas abrasivas de SiC. [92]
Em ensaios utilizando substratos de aco carbono revestidos com PA-11 (Poliamida -
11), com espessura de 400 um, (93] relatou-se que k diminuiu com o aumento da forga
normal (figura 3.8). Entretanto, assim como na figura 3.6, a taxa de desgaste apresentou

uma relagéo linear com a forga normal (figura 3.9). O material abrasivo utilizado foi SiC,

g
cm®

com tamanho médio de particula de 5 um, a concentragdo da pasta abrasiva foi de 0,375

e as esferas foram de aco carbono, com didmetro de 25 mm. [93]
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Figura 3.8: Variacdo do coeficiente de desgaste em funcdo da carga normal, para revestimentos de PA -

11, esferas de aco carbono e particulas abrasivas de SiC. [93]
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Figura 3.9: Variacdo da taxa de desgaste em funcéo da carga normal, para revestimentos de PA — 11,

esferas de aco carbono e particulas abrasivas de SiC. [93]

Nos casos apresentados nos paragrafos acima, mesmo obtendo-se uma variagdo linear

da taxa de desgaste, em funcdo da carga normal, k variou para cada ponto, onde aumentou

ou diminuiu (figuras 3.7 e 3.8 respectivamente). k ndo é uma propriedade no material que

estd sendo desgastado, e, na realidade, depende dos parametros do ensaio, conforme sera

descrito a seguir.

Em ensaio de micro-abraséo, k pode ser calculado pelas seguintes equacdes: [93]

I'l'4

T128 tmgop Fy RE

_ 4
4.7 Fy. SR

Equacédo 14

Equacédo 15

Na equacgdo 14, R é o raio da esfera; Fy , nespe t sdo 0s pardmetros de ensaio (forca

normal, rotacdo da esfera e tempo de ensaio respectivamente). Mantendo-se R, ngsg e t

constantes, variando-se somente F,, o diametro da cratera de desgaste d ira aumentar ou

diminuir, com o0 aumento ou com a diminuicdo de F, respectivamente. A; é a area

projetada total da calota esférica.[93]
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Com isso, para alguns materiais, d pode aumentar em propor¢do maior do que Fy,
fazendo com que k aumente, como é o caso da figura 3.7. Nessa situacdo, o material sofre

maior intensidade de desgaste.

Em outros materiais, d pode aumentar em propor¢do menor do que Fy, fazendo com
que k diminua, como é o caso da figura 3.8. Nesse caso, 0 material apresentara menor

intensidade de desgaste.

Entretanto, k também pode permanecer constante. Mesmo que Fy aumente ou
diminua, o aumento ou a diminuicdo de d pode ser tal que o valor de k ndo se altere. Logo,

pode-se dizer que a intensidade de desgaste permanecera constante.

3.6.3 Rotacéo da esfera de ensaio
De forma diferente ao comportamento apresentado por k em funcéo da carga normal,

em ensaios de micro-abrasdo em filmes finos de carbeto de boro, obtidos por CDV, o

coeficiente de desgaste variou linearmente com a rotacéo da esfera de ensaio (figura 3.10).

9E-13

m

TE-13 4

COEFICIENTE DE
DESGASTE k [m*N.m]

7

SE-13

T T T T
0 L] 100 125 150 175

ROTACAO DA ESFERA DE ENSAIO [rpm]

Figura 3.10: Variacdo do coeficiente de desgaste em funcéo da carga normal, para um revestimento de
carbeto de boro, esfera de ago AISI 52100 e particulas abrasivas de SiC. [92]

Nota-se que, conforme a rotagdo da esfera aumentou, o valor de k aumentou
proporcionalmente. Isso mostra que o revestimento apresentou maior intensidade de
desgaste com o aumento da rotacdo da esfera. Entretanto, ndo é certo supor que todo

revestimento apresenta esse comportamento.

3.6.4 Distancia de deslizamento entre a esfera e a amostra
Em um ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa, a distancia de
deslizamento entre a esfera e a amostra tem influéncia fundamental para que o desgaste

atinja, ou néo, o regime permanente. Entende-se por regime permanente quando a taxa de
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desgaste, para uma condi¢do de ensaio particular, permanece constante ao longo do tempo.
Além disso, a distancia de deslizamento é um parametro que pode definir a completa

formagcdo da calota esférica.

Caso a distancia de deslizamento definida para o ensaio seja relativamente baixa
(= 6 m), a cratera de desgaste podera apresentar em sua borda um aspecto difuso [7s]. 1sso
pode ser um indicio de que o ensaio ndo alcancou o regime permanente de desgaste. A
figura 3.11 mostra uma cratera de desgaste em que o regime permanente de desgaste ndo

foi atingido. [s1]

BORDA DIFUSA

Figura 3.11: Cratera de desgaste com borda difusa. [81]

Porém, mesmo que (i) o regime permanente de desgaste ndo tenha sido obtido e (ii) a
calota esférica apresente borda difusa, ela pode ter formacdo completa, caracterizada pelo

contorno tendendo a uma circunferéncia, como € o caso da prdpria figura 3.11.

A figura 3.12 mostra uma cratera de desgaste nos estagios de formacdo, com suas
respectivas distancias de deslizamento. Nota-se que, conforme a distancia de deslizamento
aumenta, a forma da cratera torna-se mais definida. A amostra é de aluminio
comercialmente puro e a esfera, de AISI 52100, sob a acdo de uma forga normal de 0,25N

81]. O material abrasivo foi SiC com tamanho de particula de 4,25 zm.
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Figura 3.12: Diferentes estagios de formacao de desgaste com as respectivas distancias de deslizamento.

[81]

A figura 3.13 apresenta um grafico do volume de desgaste em funcdo do produto da

distancia de deslizamento pela forca normal [s1]. A relacdo linear entre V e 5. F,; estd de

acordo com a equacdo 16 [s7], [ss], onde 0 volume de desgaste € funcdo do coeficiente de

desgaste, distancia de deslizamento e forga normal.

V =k.5.F,

Equacdo 16

O material da amostra foi PMMA (polimetacrilato de metila). Com o uso da esfera de

aco AISI 52100, ocorreu desgaste abrasivo por rolamento. Entretanto, nos dois casos o

volume de desgaste apresentou uma variacéo linear em fungéo do produto 5. Fj;
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Figura 3.13: Volume de desgaste em fun¢do da distancia de deslizamento e da forga normal. [81]

3.6.5 Concentracao da pasta abrasiva

Foram feitos estudos da variacdo de k em funcdo da concentracdo da pasta abrasiva
para 0 PA-6,6 (poliamida 6,6), PBT (politereflalato de butileno) e POM (Polidxido de
metileno). A esfera de ensaio possuia as mesmas caracteristicas descritas anteriormente.

Foi utilizado o mesmo material abrasivo com iguais especificacdes e as concentracfes

Z_ . Os valores das forcas normais foram de 0,5e 2 N e a

rotacdo da esfera foi fixada em 80 rpm. Para esses mesmos materiais e condi¢des de
ensaio, foram verificadas variacOes lineares da taxa de desgaste, em funcdo da forca

normal. [94]

As figuras 3.14, 3.15 e 3.16 mostram a variacdo de k em fungdo da concentragédo da
pasta abrasiva, para 0 POM, PBT e PA-6, 6, respectivamente.
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Figura 3.14: Variacdo do coeficiente de desgaste em funcéo da concentragdo da pasta abrasiva para o
POM. [94]
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Figura 3.15: Variacao do coeficiente de desgaste em funcéo da concentragdo da pasta abrasiva para o
PBT. [94]
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Figura 3.16: Variacdo do coeficiente de desgaste em funcéo da concentracdo da pasta abrasiva para o
PA- 6,6. [94]

As curvas levantadas para cada material e para cada valor de forca normal se
diferenciaram bastante. Embora as condicGes de ensaio tenham sido as mesmas, cada

material apresentou uma curva caracteristica.

A Figura 3.17 mostra outro exemplo da variacdo do volume de desgaste em funcéo da
concentragdo da pasta abrasiva. O abrasivo utilizado foi SiC com tamanho médio de
particula 4,25 um, em agua destilada, junto com esferas de a¢o para rolamento e amostras

de aco-ferramenta.
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Figura 3.17 Volume de desgaste em fungéo da porcentagem, em volume, de SiC na pasta abrasiva, para

esferas de aco para rolamento e amostras de ago-ferramenta. [74]

3.6.6 Dureza, forma e tamanho das particulas abrasivas

3.6.6.1 Dureza

A dureza do abrasivo desempenha papel fundamental durante o processo de desgaste.
Para uma mesma dureza da superficie Hs quanto maior a dureza do abrasivo, Ha, maior a
taxa de desgaste da superficie e quanto menor a dureza do abrasivo, menor a taxa de

desgaste. Entretanto, mesmo que Hs> Ha ocorrera desgaste.

Arazdo H - pode ser utilizada para prever os regimes de desgaste abrasivo [95], [96]. Se

S

H .12, o regime de desgaste abrasivo sera classificado como severo, ou abrasdo dura

S
[38]. As taxas de desgaste envolvidas no regime severo de desgaste abrasivo séo
relativamente maiores que as taxas de desgaste apresentadas no regime moderado de

desgaste abrasivo.

A variagéo da taxa de desgaste em funcéo de H. pode ser esquematizada através de

S

um grafico, conforme figura 3.18.
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Figura 3.18: Relacdo esquematica entre a taxa de desgaste e a razdo Ha/Hs. Os pontos p; € p, limitam a

regido de transicdo entre os regimes de desgaste. [95], [96]

Na figura 3.18, observa-se uma regido de transicdo entre os dois regimes de desgaste

abrasivo, limitada pelos pontos p; e p,, nos quais a razdo H . vale 1 e 1,2 respectivamente.
Hs

[95], [96]

No regime moderado de desgaste abrasivo HA<1, a dureza do material que sofre

S

desgaste é sempre maior que a dureza do abrasivo. Logo, se mantendo Ha constante ha

pouca variacdo da taxa de desgaste com o aumento de Hs (aumentando-se Hs, a razdo H
H

diminui). Isso demonstra que, nessa regido, a variacao de Hs apresenta pouca influéncia no

processo de desgaste.

Na regido de desgaste abrasivo severo { Hayy 5|, € observado um efeito semelhante.
H

Entretanto, aqui, 0 material abrasivo apresenta uma dureza, no minimo, 20% maior que a
dureza do material que sofre desgaste. Mantendo-se Hs constante, ¢ observada baixa
variacdo da taxa de desgaste com o aumento de Ha. Nesse caso, 0 aumento da dureza do

abrasivo apresenta pouca importancia no processo de desgaste da superficie.

84



3.6.6.2 Forma

A forma dos abrasivos é importante no processo de desgaste, pois particulas
pontiagudas podem ocasionar taxas de desgaste bem maiores do que particulas com pontas

arredondadas. [75]

Na figura 3.19 vemos alguns formatos de particulas abrasivas de silica e na figura
3.20, o volume de desgaste em funcdo da distancia de deslizamento pela for¢a normal.

Evidencia-se a diferenca de desgaste devido a forma da particula. [se]

Figura 3.19: Alguns formatos de particulas abrasivas. [86]
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Figura 3.20: Volume de desgaste em func¢ao do produto da distancia de deslizamento pela for¢a normal,

para os materiais (a) e (b) da figura 2.59. [86]

3.6.6.3 Tamanho

Quando analisado o efeito do tamanho do grdo, se definem duas regides. Na primeira,
a taxa de desgaste é diretamente proporcional ao tamanho médio das particulas abrasivas
(Dp) ate que este atinja o chamado tamanho critico (Dc). Na Regido 1, observa-se uma
taxa constante de desgaste independentemente do tamanho dos graos abrasivos desde que

maior que Dc. Este valor D¢ € de aproximadamente 50 zm . [79]

3.6.6.4 Regime permanente de desgaste
Podemos nos referir a regime permanente de desgaste s6 quando o coeficiente de

desgaste atinge um valor estavel ao longo do tempo.

Nas figuras 3.21 e 3.22 podemos apreciar situacdes em que o regime permanente de

desgaste foi atingido.
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Figura 3.21: Grafico exibindo o alcance do regime permanente de desgaste que ocorreu a partir de 25
min. de ensaio (Figura cortesia Prof. Dr. J. D. B. Mello — UFU- Faculdade de Engenharia Mecénica — LTM —

Laboratdrio de Tribologia e Materiais). [68]
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Figura 3.22: Gréfico exibindo o alcance do regime permanente de desgaste que ocorreu a partir de 40
min. de ensaio (Figura cortesia Prof. Dr. J. D. B. Mello — UFU- Faculdade de Engenharia Mecénica — LTM —

Laboratério de Tribologia e Materiais). [68]
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Enquanto ndo seja atingido o regime permanente, pode-se encontrar qualquer tipo de
comportamento neste tipo de grafico, ndo existindo tempo ou distancia de deslizamento
padrdo. Varios elementos - o material da amostra e da esfera de ensaio, a forca normal, as
caracteristicas das particulas abrasivas, a concentracdo da pasta abrasiva e sua vazdo -
podem influenciar na obtengé@o do regime permanente de desgaste.

3.6.6.5 Descrigdo dos parametros e realiza¢éo do ensaio.

Os ensaios de desgaste micro-abrasivo deste trabalho foram realizados pelo proprio
mestrando no micro-abrasémetro CAOLOWEAR no laboratorio de Tribologia e Materiais
da Universidade Federal de Uberlandia.. Para tanto foi realizada uma preparacao
diferenciada das superficies, sendo efetuadas no laboratério de materiais e metalografia da
Faculdade de Tecnologia da UFU. Primeiro foram embutidas as amostras para garantir
uma boa colocacdo no porta-amostra do equipamento, garantindo paralelismo das
superficies. Em - seguida ao embutimento foi realizado novo polimento, utilizando-se uma
seqiiéncia de trés granulometrias de pasta abrasiva de diamante de 6pm, 3pum, 1/4um.
Garantindo desta forma uma superficie muito mais polida, o que tem influéncia nos

resultados destes ensaios.

Para os ensaios foi definida a carga entre 0,4 e 0,6 N que é controlada por uma célula
de carga acoplada a porta-amostra do equipamento que possui deslocamento horizontal,
sendo possivel também ajustar a inclinacdo em relacdo ao eixo motor. A esfera utilizada é
de ago AISI 52100 com um diametro de 25,4mm. A velocidade de rotagdo do eixo motor
foi fixada e mantida em 150 rpm.

O abrasivo utilizado foi o carboneto de silicio (SiC) na concentragdo de 10% em peso
de SiC para 90% de agua destilada. O abrasivo é mantido em constante movimento, para
evitar a decantacdo do carboneto de silicio, por meio de um agitador magnético acoplado

ao equipamento. O gotejamento desta lama foi fixado e mantido em 3 gotas por segundo.

Foram realizadas medicGes da calota formada no processo de desgaste a cada 5 min.

até atingir o regime permanente de desgaste. Para realizar as medicGes é detido o ensaio,
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retira-se a esfera e se limpa o corpo de prova com ajuda de agua destilada e algoddo. O
equipamento conta com uma luneta com lente dptica acoplada que possui uma lampada
regulada por potencidmetro garantindo a intensidade de luz necessaria para fazer as
leituras. Também tem acoplada uma escala graduada e giratdria que permite fazer
medicdes no eixo X e Y. Sao estes os dados utilizados para o célculo do diametro da
calota. Em seguida se coloca novamente a esfera, corrigem-se 0s parametros descritos

anteriormente e se prossegue com 0 ensaio.

Conforme se vao obtendo resultados é preenchida uma tabela preparada em Microsoft
Excel para a realizacdo dos calculos necessarios. lgualmente sdo gerados os respectivos
graficos de tempo de ensaio versus coeficiente de desgaste; distancia de deslizamento
versus Coeficiente de desgaste etc. O ensaio é mantido até atingir o regime de desgaste

permanente, como descrito no item anterior.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Analise metalografica e a influéncia da temperatura de austenitizacao.

Um dos elementos que influencia diretamente as caracteristicas microestruturais é a
temperatura de austenitizagdo. Isto porque afeta a difusividade dos elementos e a
estabilidade dos precipitados. O tamanho do grdo austenitico e o teor de precipitados

solubilizados sdo as principais variaveis microestruturais suscetiveis a modificacdes.

Nas figuras 4.1 a 4.6, identificam-se agulhas de martensita caracteristicas do
tratamento térmico de témpera e revenido em agos com essa composicdo. Também €
possivel identificar os grdos da estrutura que apresentam diferencas no tamanho das
agulhas para os diferentes tratamentos. Além disso, aparecem diferencas na distribuicdo
das agulhas de martensita e nos tamanhos dos graos austeniticos.

Embora ndo seja possivel quantificar nem as ripas de martensita (a espessura e 0
comprimento), nem 0s seus blocos e pacotes - que sdo parametros importantes que
influenciam nas propriedades mecénicas — pode-se perceber que as agulhas de martensita
do material austenitizado na temperatura de1065°C (figuras 4.4 a 4.6) s maiores e mais
grosseiras quando comparadas com as das amostras austenitizadas a 965°C. Na figura 4.7
se mostram as ripas de martensita com um aumento de 1000 vezes em micrografia obtida

em microscoépio eletrénico de varredura (MEV).

Na micrografia apresentada na figuras 4.1 (ciclo 1), a martensita esta disposta na
forma de ripas paralelas com a mesma orientacéo cristalografica, formando blocos. N&o
sendo distinguivel nessa microfotografia a austenita retida.

Ja na micrografia apresentada na figura 4.2 (ciclo Il) pode-se apreciar o efeito do
tratamento criogénico. Observam-se finas agulhas de martensita dispostas de forma
homogénea. Também se observam finos tracos de austenita retida entre os limites dos

conjuntos de martensita.

Na micrografia apresentada na figura 4.3 (ciclo 111), como no ciclo 11, s&o claramente
reconheciveis as agulhas de martensita e a maior quantidade de austenita retida nos

contornos da martensita distribuida de forma homogénea.
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Quando ¢é aumentada a temperatura de austenitiza¢do ha um acréscimo do tamanho do
grdo austenitico e um aumento na dissolucdo de carbonetos. Depois da transformacao
martensitica, o tamanho da austenita prévia determinara caracteristicas importantes da
martensita, como o tamanho dos pacotes e dos blocos [s0], que terdo influéncia direta nas

propriedades mecanicas.

Os pacotes e blocos de martensita serdo menores quanto menores forem os gréos
austeniticos, resultando numa martensita mais refinada. Sendo assim, maior seré o valor da
resisténcia ao desgaste e de outros parametros da resisténcia mecanica, pois o refino do
grdo atua da mesma maneira que no material policristalino, aumentando a resisténcia do
material. Este efeito do refinamento da martensita também €é encontrado no material
temperado [7, 30]. Esta relacdo é possivel porque dentro dos pacotes de martensita existe a
mesma orientacdo cristalografica semelhante ao que ocorre com os grdos do material
policristalino. As relagcbes tipo Hall-Petch, verificadas nos materiais policristalinos, que
associam a resisténcia do limite de escoamento (cy) com o tamanho médio do pacote de

martensita (D), mostram-se validas em relagdo ao tamanho dos pacotes, como é possivel

apreciar na equacdo de Norstrom.[33]

i
i

7L -1y , 2877/ 2
g,-0,+0y +K,(D) "2+Kd '2+a.G.b pﬁ—ff(%fj—ﬁ]

onde:
o0 = tensdo de friccao do ferro a;

ol = endurecimento por solucdo sélida devido ao Mn;

-1y

KJ.(E_?J 2 = relagdo do tipo de Hall-Petch para o tamanho dos pacotes de martensita

(D) e K, varia em funcéo do teor de Ni e de Mn do ago;

f{sd_iff = relacdo do tipo de Hall-Petch para a largura das ripas de martensita (d);
a = é uma constante = 0,7;

G = modulo de cisalhamento do aco;
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b = vetor de Burgers;

pg + K(96C) = representa uma relagdo linear entre a densidade de discordancias no

interior das ripas e a porcentagem de carbono dos agos;

.

8 P : : N A
22 — contribuigdo a densidade de discordancias dos contornos de baixo angulo, onde: 0

€ 0 grau de desorientacdo entre os contornos das ripas.

Quando analisadas as micrografias obtidas neste trabalho em funcdo dos gréos da
austenita prévia, se observa que, nas amostras tratadas na maior temperatura de
austenitizacdo (Figuras 4.4 a 4.6) formaram-se grdos de maiores tamanhos e melhor
definidos que nas amostras tratadas a 965°C (figuras 4.1 a 4.3), sendo perfeitamente
definidos os contornos dos grdos austeniticos pela da austenita prévia (contornos pretos
continuos). Fazendo uma contagem comparativa identificaram-se aproximadamente 20
grdos austeniticos na micrografia da figura 4.1 e aproximadamente 10 gréos austeniticos na

micrografia da figura 4.4.

Fazendo-se uma comparacédo vertical dos resultados da micrografia dos ciclos | e 1V,
que néo sofreram DCT, observa-se que no ciclo IV se obteve agulhas de martensita muito
mais finas que no ciclo I, definindo uma estrutura mais parecida a obtida no ciclo II.
Usando como base a escala das microfotografias, que € a mesma para todas as imagens

pode-se apreciar as diferencas entre tamanhos das agulhas e tamanhos dos graos.

Nas figuras 4.2 e 4.5 observam-se diferencas marcantes quando analisados o
refinamento da martensita, a distribuicdo e tamanho dos pacotes de agulhas de martensita,

a quantidade de austenita retida e o tamanho dos gréos austeniticos.

Quando comparadas as micrografias das figuras 4.3 e 4.6, as diferencas encontradas
sdo maiores, pois a martensita obtida no ciclo Il (figura 4.3) foi a mais refinada formando-
se um grdo emaranhado de pequenos pacotes dentro dos grdos austeniticos, enquanto no
ciclo VI formaram-se grandes grdos austeniticos compostos por grosseiras agulhas de

martensita agrupadas em blocos.

Ja a microestrutura dos ciclos V e VI é semelhante a do ciclo | apresentando ripas
distribuidas paralelamente formando blocos. Isto demonstra que para 0 ago CAG6NM
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tratado a temperaturas de austenitizacdo mais altas (1065°C) o tratamento criogénico ndo

influencia no tipo de martensita a se obter.

JAAI N %
\ ¥ IR \(.”3 \

Austenita Retida

Figura 4.1: Ciclo | - Austenitizac&o a 965°C, revenimento entre 565°C e 620°C. 200 X.
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Austenita Retida

Figura 4.2: Ciclo 11 - Austenitizacéo a 965°C, revenimento entre 565°C e 620°C e tratamento criogénico
a-190°C, por 20 horas. 200 X.
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Figura 4.3: Ciclo 111 - Austenitizagdo a 965°C, revenimento entre 565° C e 620°C, tratamento
criogénico a -190°C, por 20 horas, e revenido 565°C, por 90 min. 200 X.
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Austenita Retida

Austenita Retida

Figura 4.5: Ciclo V: Austenitizagdo a 1065°C, revenimento entre 565°C e 620°C e tratamento criogénico a -
190°C por 20 horas. 200X
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Austenita Retida

Figura 4.6: Ciclo VI: Austenitizacéo a 1065° C, revenimento entre 565° C e 620° C, tratamento
criogénico a -190° C por 20 horas e revenido 565°C por 90 min. 200 X.

Segundo os estudos de Meng et al o fato de que um continuo resfriamento ocasionasse
uma elevacdo na energia de deformacdo martensitica, aumentando sua instabilidade e,
possivelmente, afetando sua estrutura de discordancia a medida que a rede cristalina do
ferro sofresse contracdo em diferentes direcdes atdmicas para um tempo suficientemente
longo, os atomos de carbono seriam forcados para fora das posicdes aonde formariam a
estrutura de um carboneto de transicdo de dimensfes submicroscopicas. Estas estruturas
formadas em grandes quantidades na matriz martensitica atuariam como nucleos para a
formacdo de finos carbonetos estaveis quando do aquecimento a temperatura ambiente ou
no revenimento. Entdo parece razoavel pensar que esta mesma energia pode estar

influenciando o refinamento da martensita.

4.2 Andlise da difratometria de Raios X.

As amostras utilizadas nestes ensaios, como descrito no item 3.4 Difratometria de Raio

X, apresentaram dimensfes especificas devido aos requisitos do porta-amostra. A
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superficie utilizada no ensaio foi preparada por lixamento e polimento. As dimensdes e a

preparacdo das superficies utilizadas foram as mesmas para todos os corpos de prova.

Como se observa nas figuras 4.7 a 4.13, apareceram trés picos nos espectros obtidos
nos ensaios, que foram identificados pelo software acoplado ao difratbmetro como ferrita,
também se identificou a fase y, embora, em menores intensidades, devido, supostamente, a
sua pouca quantidade. Tambem ndo foram identificados picos referentes a carbonetos, o
que pode ter sido causado por varios fatores: primeiro, o limite de deteccdo do
difratbmetro, ja que se trata de um equipamento muito antigo e concebido para analise de
outro tipo de materiais como solos, minérios e similares; segundo, o limitado angulo que o
aparelho varre entre 0° e 100°, sendo reportados em outros estudos deteccdo de carbonetos
em angulos de incidéncia entre 130° e 160% depois, a possibilidade de os carbonetos
formados serem de tamanhos inferiores aos que poderiam ser identificados pelo
equipamento; e, finalmente, se identificados, o equipamento ndo possui ferramentas que

permitem processar 0s possiveis carbonetos formados.

Como se pode observar tanto nos espectros das figuras 4.7 a 4.12 quanto na figura
4.13, onde aparece uma superposi¢ao de todos os espectros, os picos da fase o apareceram
nos mesmos angulos de incidéncia em todas as amostras (todos os ciclos de tratamento). J&

os picos da fase y apareceram de forma mais distribuida.

Em estudos feitos por Bilmes, Solari e Llorente [29] no aco 13CrNiMo, apds o primeiro
revenimento aplicado a 670°C mostraram-se resultados similares na analise da
difratometria de raios X, Os autores, na andlise de seus resultados, corroboram os

resultados de outros autores no referente a presenca de austenita retida depois do revenido.

Tendo em vista estes resultados, pode-se afirmar que se formou austenita retida no aco
CAG6NM utilizado neste trabalho, como se evidencia também na anélise da metalografia.
Mesmo néo havendo picos identificados como carbonetos, acredita-se que microcarbonetos
foram formados durante o processo de criogenia, responsaveis pela melhoria na resisténcia

ao desgaste, como também descrito na literatura. [32]

Apesar de ndo ter sido objetivo desse trabalho a quantificacdo de austenita retida

formada durante o revenimento, mediante a analise dos espectros, é possivel apreciar que
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nas amostras tratadas & menor temperatura de austenitizagdo (950°C) a intensidade
difratada de austenita chega ate valores relativos proximos a 1500 C.P.S. conforme figuras
4.7 a 4.9. No entanto as amostras tratadas na maior temperatura de austenitizacéo (1065°C)
atingiram intensidade maiores até a faixa de 2000 C.P.S. conforme figura 4.10 a 4.12.

Como descrito por Mijovilovich no seu estudo sobre deteccdo de austenita em agos
contendo mdaltiplas fases, a utilizacdo de raios X pode causar fortes desvios do valor real
de austenita contido no material, sendo que a tendéncia é detecta-la em menor quantidade
do que a existente. Um dos motivos deste desvio pode ser a técnica de preparacdo da
amostra, como por exemplo, o tipo de polimento utilizado, assim como a microestrutura do

material, sua textura e interacdo entre as fases presentes. [60]

A superficie das amostras, quando polida mecanicamente, é sujeita a deformacao
plastica induzindo a austenita a se transformar por deformacdo. Assim, ja que o polimento
dos corpos-de-prova foi do tipo mecéanico, sugere-se que a possivel pequena quantidade de
austenita existente sofreu transformacdo, reduzindo-se a niveis inferiores a 1% e

dificultando a sua deteccéo.
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Figura 4.7: Espectro de Raios X. Ciclo | - Austenitizagdo a 965°C, revenimento entre 565°C e 620°C.
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Figura 4.9: Espectro de Raios X. Ciclo 11 - Austenitizagio a 965°C, revenimento entre 565°
C e 620°C, tratamento criogénico a -190°C, por 20 horas, e revenido 565°C, por 90 min.
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101



Nesse ultimo grafico (figura 4.13) observa-se a coincidéncia dos pontos onde foi
encontrada a ferrita, demonstrando a homogeneidade obtida na microestrutura com 0s

diferentes ciclos de tratamento.

4.3 Anélise de dureza Brinell

Tabela 4.1. Resultados do ensaio de Dureza Brinell.

Resultados das MedigGes da Dureza Brinell (HB)
Austenitizacio a 965°C Austenitizagdo a 1065°C
Ciclol |Cicloll |CicloIll |CicloIV |CicloV |Ciclo VI

266 285 292 272 255 272

266 285 285 266 266 272

272 272 285 266 260 260

255 272 292 260 260 266

266 272 285 272 266 278
Valor Médio 265 277,2 287,8 267,2 261,4 269,6
Desvio Padrao 6,16 7,12 3,83 5,02 4,66 6,84
Coef. Variagéo % 2,32 2,57 1,33 1,88 1,77 2,54

Comparac¢aoda Dureza Média
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285
280

295

270

255 A
260 W Durezahledia
255
250 A
245 ; : . . .
I i I v I

Ciclos de Tratamento Térmico

Dureza Brinell. HB

Figura 4.14: Resultados do Valor Médio da Dureza Brinell
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Com os resultados obtidos nestes testes, apresentados na tabela 4.1, observa-se que,
para as amostras austenitizadas a 1065°C, ap6s a aplicacdo dos diferentes ciclos de
tratamento térmico ndo ocorreram mudancas significativas na dureza do material - no ciclo
IV diminuiu = 6 HB e no ciclo VI aumentou = 2HB - que, segundo a norma TDS
Technical Delivery Specification for Martensitic Stainless Steel ASTM A 743 CA6NM
que consta do apéndice A, deve ser < 285 de dureza Brinell. Ja as amostras tratadas a
965°C sofreram uma variagdo modesta, sendo que no ciclo Il a dureza aumento na faixa de
12 HB, aproximadamente 4% com um valor de 277,2 HB e no ciclo Il aumentou
aproximadamente 14 HB, na ordem de 8% com um valor de 287,8 HB, quando
comparados com o ciclo I (ciclo de referéncia) que registrou uma Dureza Brinell de265,0
HB. Esse material é tratado termicamente no processo de fabricacdo, onde recebe témpera
e revenido, segundo o relatorio de tratamento térmico entregue pelo fornecedor do material

que consta do apéndice B.

Na ultima linha da tabela 4.1 sdo mostrados os resultados do coeficiente de variacéo,
ao analisa-los podemos comprovar que os resultados das medices realizadas apresentaram
um comportamento homogéneo, podendo-se considerar que 0s ensaios tiveram uma grande
repetitibilidade. Na analise dos resultados do primeiro grupo austenitizado a 965°C pode-
se afirmar que existiram aumentos modestos da dureza, pois 0s incrementos sdo maiores
que os valores do coeficiente de variacdo. Quando estudados os resultados das amostras
austenitizadas na maior temperatura (1065°C) observa-se que a diminuicdo no ciclo V de
2%, com um valor de 261,4 HB, e o aumento no ciclo VI de 0,9%, atingindo 269,6 HB,
sdo inferiores a dispersdo das medi¢des, portanto se pode afirmar que ndo houve mudancas
na dureza destes corpos de prova se comparados com seu ciclo de referéncia (ciclo V) em

que foram medidos 267,2 HB.

Na analise dos resultados na tabela 5 encontrou-se uma pequena diferenca de dureza
entre as amostras aquecidas a 965°C ndo tratadas criogenicamente (ciclo 1) e as que
receberam este tratamento (ciclo Il e 111). Como se pode observar no ciclo | o valor da
dureza € menor cerca de 5 a 7%. Pode-se atribuir esta variagdo a mudancga sofrida pela
microestrutura possivelmente pela acdo do DCT. A mesma passou de agulhas de

martensita organizadas paralelamente formando blocos (figura 4.1) a finas agulhas de
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martensita distribuidas uniformemente (figura 4.2 e 4.3). No gréafico da figura 4.14 séo

mostrados comparativamente os valores medios da dureza Brinell.

Outro fator interessante, mesmo, ndo aparecendo nas micrografias, € a possivel
formacgédo de microcarbonetos dispersos numa matriz macia. Estes carbonetos, por serem
mais duros que a matriz, podem influenciar negativamente a medicao, registrando-se um
valor de dureza menor que o real, mas que teria uma influéncia positiva na resisténcia ao
desgaste.

As variacdes da dureza observadas nos ciclos | e Il, decorrentes do tratamento
criogénico e das alteracfes nas etapas de revenimento mostraram-se compativeis com 0s
resultados relatados por Barron e Collins [49, 53, 54], que indicaram um aumento méximo de
dureza para amostras tratadas criogenicamente ndo maior que dois pontos na escala

Rockwell C em comparacéo ao tratamento convencional.

Tabela 4.2 Comparacédo das durezas Brinell e Rockwell C

Ciclos de Tratamento | Dureza Brinell | Dureza Rockwell C | Variagéo
I 265 26,2
1 277,2 29,0 3,2
i 287,8 30,2 4
\ 267,2 26,5 --
V 261,4 25,6 1,1
VI 269,6 28,1 1,6

Na tabela 4.2 sdo mostrados de forma comparativa os valores de dureza Brinell
obtidos e as respectivas conversdes a dureza Rockwell C. Pode-se observar que para as
amostras tratadas na menor temperatura de austenitizagdo (ciclos 1, 11, Il1) existiu um
aumento modestamente superior ao sugerido por Barron e Collins, compativel com o
modesto aumento encontrado na dureza Brinell. J& nos outros ciclos (1V, V, VI) tratados a
1065°C o aumento foi menor de 2 pontos na escala Rockwell C, como previsto pelos

autores antes citados.
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No terceiro ciclo, onde foi realizado mais um revenimento, aparentemente parte destes
microcarbonetos foi dissolvidos, permitindo que o carbono que fazia parte deles retornasse
para a matriz, o que implicou num valor de dureza ligeiramente superior ao do segundo

ciclo. Esse resultado, porém, devera influir na resisténcia ao desgaste.

As amostras austenitizadas a 1065°C (Ciclos IV, V e VI) praticamente no
apresentaram variagdo de dureza, que ficou entre 261,4 a 269,6 HB. A existéncia deste
patamar de dureza comum aos 3 ciclos de tratamento térmico demonstra que para estes
acos martensiticos macios austenitizados no limite superior de temperatura recomendada,
as etapas posteriores de tratamento criogénico e diferentes procedimentos de revenido nao
parecem apresentar efeito significativo sobre a sua propriedade de dureza. Presume-se que
o nivel de dureza dos acos martensiticos macios austenitizados em temperaturas elevadas é
predominantemente determinado por esta etapa do tratamento térmico, devido a grande
solubilizacdo de elementos de liga e carbono na matriz, gerando elevada quantidade de
austenita retida. Parece muito pouco provavel que a posterior transformacéo desta austenita
residual para martensita, durante a etapa de revenimento ou no préprio tratamento
criogénico, seja o fator que, grosso modo, controle o nivel de dureza do ago, sem que seja

verificado o efeito mais sutil da precipitacao de carbonetos.

Acredita-se que nos contornos da martensita, € mesmo na matriz, existam pequenos
microcarbonetos distribuidos uniformemente que parecem ter sido parcialmente
dissolvidos ap6s o segundo ciclo de revenido aplicado depois do tratamento criogénico
(ciclo 111). Este tratamento possivelmente provocou a saida de aomos de carbono que
foram novamente dissolvidos na matriz, provocando um leve endurecimento desta e um
pequeno aumento na dureza das amostras em comparacdo as do ciclo Il, embora tenha
também diminuido a resisténcia ao desgaste. Este achado é compativel com o que ja foi

descrito na literatura. [32]

4.4 Influéncia dos precipitados e da solubilizacdo nas propriedades mecanicas

As propriedades mecénicas sdo diretamente influenciadas pelos precipitados,chegando
a modifica-las profundamente, sendo que os principais fatores que as influenciam sdo:

grau de coeréncia precipitado/matriz, tamanho, localizacdo, distribuicdo e quantidade de
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precipitados na matriz. De maneira geral, estas variaveis sdo avaliadas através de seus

efeitos sobre o grau de dificuldade que impdem na movimentacdo de discordancias.

J& que é muito complexo avaliar a influéncia destas variaveis isoladamente sobre as
propriedades mecanicas, devido a seus efeitos estarem inter-relacionados, elas sao

avaliadas em conjunto.

A solubilizagéo dos precipitados promove dois efeitos distintos sobre a microestrutura
martensitica. O primeiro se refere a reducédo da quantidade de precipitados, e o segundo é

decorrente do aumento da concentracdo de elementos de liga em solucdo na austenita.

O aumento da concentracdo de elementos de liga tem influéncia direta sobre a
temperatura de transformacdo Ms, e portanto, sobre outras variaveis, como o auto-
revenimento da martensita e a retencdo de austenita retida so]. Assim, quanto maior a
solubilidade dos precipitados, maior € a quantidade de elementos de liga que influenciardo
para que a temperatura de inicio da transformacdo martensitica seja menor, o que faz com
que diminua o auto-revenido e aumente a quantidade de austenita retida. A austenita retida
tende a aumentar, uma vez que o valor de Mf tende a abaixar junto com Ms, dificultando o
sucesso da transformacdo martensitica, principalmente quando Mf fica abaixo da

temperatura ambiente.

A solubilizacdo dos precipitados tem acdo direita sobre o tamanho do grédo austenitico,
ja que os precipitados atuam como barreiras ao seu crescimento. Como visto nos estudos
de Chiaverini [15], 0 tamanho de grdo também influencia na quantidade de austenita retida
em proporc¢ao direta, quanto maior € o tamanho do grdo maior € a quantidade de austenita
retida. Segundo o autor, isto € devido ao mecanismo de transformacdo martensitica que se
inicia nos contornos de gréos e é propagado para o seu centro, fazendo com que grdos
grandes retenham mais austenita no seu interior, pois possuem uma relacdo area por

volume menor.

Mesmo néo tendo conseguido verificar a presenca de precipitados nas micrografias
mostradas anteriormente e, devido a auséncia de equagdes de solubilidade especificas para
0 aco em estudo neste trabalho (CA6NM), serd estimado o efeito deles através dos

resultados obtidos nos ensaios de Desgaste Abrasivo e Dureza Brinell.
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4.4.1 Resultado e discussao do desgaste micro-abrasivo.

Nas figuras 4.15 a 4.21 sdo mostrados os graficos do coeficiente de desgaste
podendo-se apreciar 0 ponto a partir do qual o desgaste entra em regime permanente,
requisito indispensavel para a analise dos resultados. Neles € mostrado o valor do
coeficiente de desgaste no momento que € atingido esse valor, assim como a linha de
tendéncia dos resultados. Também é mostrada a distancia de deslizamento em cada ensaio

para esse momento.
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Figura 4.15: Gréfico da relacdo Coeficiente de Desgaste contra o Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente do material como recebido da indUstria.
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Figura 4.16: Gréfico da relacdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no primeiro ciclo de Tratamento Térmico.
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Figura 4.17: Gréfico da relacdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no segundo ciclo de Tratamento Térmico.
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Figura 4.18: Gréfico da relacdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no terceiro ciclo de Tratamento Térmico.
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Figura 4.19: Gréfico da relagdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no quarto ciclo de Tratamento Térmico.
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Figura 4.20: Gréfico da relacdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no quinto ciclo de Tratamento Térmico.
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Figura 4.21: Gréfico da relagdo Coeficiente de Desgaste contra 0 Tempo de ensaio mostrando o periodo
de Regime Permanente no sexto ciclo de Tratamento Térmico.

Os resultados do ensaio de desgaste por micro-abrasdo dos corpos-de-prova do ago

martensitico fundido A 743 tipo CA6NM propiciaram a verificacdo do efeito dos
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diferentes tratamentos térmicos, observando especialmente a etapa de tratamento

criogénico na resisténcia ao desgaste desse material.

Na figura 4.15 mostra-se o resultado do ensaio micro-abrasivo no material como
fabricado. Pode-se constatar que 0 mesmo apresenta um coeficiente de desgaste a micro-
abrasdo (K) de 0,16 x 10** m®.N™, entrando em regime permanente de desgaste depois de
20 minutos com uma distancia de deslizamento de 131 m. O material nestas condicGes
apresentou uma resisténcia relativamente baixa e manteve um comportamento estavel
durante o ensaio. Como serd observado mais adiante, esta estabilidade ndo foi observada
nas amostras tratadas, com ou sem criogenia, apresentando nos regimes permanentes

pequenos desvios, mesmo dentro dos parametros esperados, na ordem de 4%.

Analisando as figura 4.16 a 4.18 observa-se o0 comportamento em desgaste das
amostras dos ciclos I a 111 austenitizados a 965°C. Na condic&o de tratamento térmico de
referéncia, denominado ciclo | (sem tratamento criogénico), foram obtidos uns valores do
coeficiente de desgaste proximos aos da condi¢do convencional de utilizacdo como

mostrado na figura 4.15.

Na condicdo Il, na qual foi aplicado o tratamento criogénico depois do tratamento
convencional, j& € encontrado um valor menor do coeficiente de desgaste de 31% em
relacdo ao tratamento convencional, demonstrando um aumento da resisténcia ao desgaste

nesse valor.

No ciclo 11, que consistiu em aplicar mais um ciclo de revenimento depois do material
ser submetido ao tratamento criogénico, também é encontrada uma diminuicdo do
coeficiente de desgaste (k) na casa dos 29%, demonstrando que também houve um
aumento da resisténcia ao desgaste, no entanto menor que no ciclo Il. Nas condigdes Il e
I1l, que apresentam importantes alteracfes do ciclo de tratamento térmico em relacdo a
condicdo de referéncia I, pode-se observar uma diminui¢do nas quantidades de material

removido no ensaio, da ordem de 31% e 29% respectivamente.

A introducdo do tratamento criogénico depois do tratamento convencional nestes dois

ultimos ciclos parece ser responsavel pela melhoria da resisténcia ao desgaste abrasivo no
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aco martensitico A 743 tipo CA6NM. Especialmente quando aplicado apds o tratamento

convencional, como € o caso do ciclo 1, onde apareceram as maiores melhorias.

Os resultados do ensaio de desgaste para os corpos-de-prova dos ciclos 1V, V e VI, 0s
quais foram austenitizados a 1065°C, demonstraram ndo haver efeito do tratamento
criogénico no aumento da resisténcia ao desgaste. Foi observado que apds o tratamento
criogénico nestas amostras a resisténcia ao desgaste caiu, 0 que pode ser comprovado na
andlise das figuras 4.20 e 4.21 (ciclos V e VI), as amostras que foram submetidas ao
tratamento criogénico, apresentaram aumento no valor do coeficiente de desgaste na ordem

de 49% e 44% respectivamente em relacdo ao ciclo de referéncia.

Este comportamento distinto das amostras austenitizadas a 965°C em relagdo aquelas
austenitizadas a 1065°C esta relacionado a precipitacdo de finos carbonetos em decorréncia

do tratamento criogénico.

Conforme foi descrito anteriormente, nos corpos-de-prova do ciclo I, parecem nao ter
precipitado microcarbonetos com o tratamento convencional de témpera e revenido.
Entretanto, nos corpos-de-prova do ciclo Il onde foi encontrado um menor aumento do
coeficiente de desgaste, presume-se uma dissolucdo de parte dos microcarbonetos
provocando a saida de atomos de carbono que passaram a fazer parte da matriz deixando o

material menos resistente ao desgaste.

Na figura 4.23 sdo mostrados de forma comparativa os resultados de volume de
material arrancado para os corpos-de-prova dos ciclos I, 11 e 111, encontrando-se resultados
compativeis aos dos graficos do coeficiente de desgaste, ou seja, nos ciclos Il e Il
apreciam-se perdas de massa menores que as mostradas pelo ciclo I. Isto demonstra que
nesses corpos-de-prova a microestrutura sofreu modificaces que permitiram o aumento da
resisténcia ao desgaste micro-abrasivo. No entanto, no ciclo I os valores de perda de massa

sdo similares aos dos corpos-de-prova do material como recebido da industria.

Nos graficos das figuras 4.24 e 4.25 sdo mostrados comparativamente os resultados
horizontais dos corpos-de-prova tratados nos ciclos IV a VI. Na figura 4.24 evidencia-se
gue houve um aumento do coeficiente de desgaste nas amostras tratadas criogenicamente

em comparacgdo a amostra de referéncia desse bloco de tratamentos com temperatura de
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austenitizacdo mais elevada. Ja na figura 4.25 mostra-se um aumento do valor da perda de

material nesses ciclos, sendo este resultado compativel com o descrito anteriormente.
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Figura 4.22: Comparagao dos resultados obtidos no ensaio de desgaste nos ciclos I, Il e I1I.
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Figura 4.23: Comparacdo dos resultados obtidos no ensaio de desgaste nos ciclos I, I1 e I11.
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Figura 4.25 Comparagdo dos resultados obtidos no ensaio de desgaste nos ciclos IV, V, VI.
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Figura 4.26: Comparagédo vertical dos resultados obtidos no coeficiente de desgaste nos seis ciclos de
tratamentos.
No grafico da figura 4.26 é mostrada a comparacéo vertical do resultado do coeficiente
de desgaste abrasivo podendo-se verificar mais facilmente o que foi explicado até agora.
Em seguida sera analisada a inter-relacdo entre os resultados obtidos para as diferentes

temperaturas de austenitizagéo.

A diferenca observada para os grupos austenitizados nos limites inferior e superior de
temperatura esta provavelmente relacionada, como ja descrito anteriormente, ao nivel de
austenita residual na microestrutura do aco na condicdo de somente temperado. Como foi
reportado por Moore e Collins [s2, 541, 0s agos-ferramenta, quando austenitizados a mais
baixas temperaturas apresentam melhor resposta ao tratamento criogénico no que se refere
a resisténcia ao desgaste, devido a maior quantidade de martensita e menor quantidade de
austenita residual. Estes mesmos resultados foram obtidos nesse trabalho, podendo-se fazer
uma analogia para com 0s a¢os martensiticos macios. Meng et al [97], que determinaram 0s
micro-mecanismos de precipitacdo de carbonetos em temperaturas criogénicas, reportaram
que a formacdo dos clusters dos carbonetos submicroscépicos do tipo Fe,C acontece a

partir da transformacéo da estrutura tetragonal da martensita, dando origem a uma estrutura
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ortorrdmbica dos pré-carbonetos. Portanto, parece coerente afirmar que uma maior
quantidade de martensita tetragonal possibilita a formacdo de uma maior quantidade de
clusters no tratamento criogénico e, consequentemente, maior precipitacdo de finos
carbonetos. Embora a austenita residual seja instantaneamente transformada na estrutura
tetragonal da martensita quando resfriada proximo da temperatura Mf do aco, parece estar
sendo cada vez mais comprovado gque essa porcdo da martensita na microestrutura nao
responde ao tratamento criogénico da mesma forma que a martensita proveniente da
témpera. Segundo Pen-Li Yen [9g, a martensita formada no resfriamento criogénico
apresenta uma razdo dos parametros de rede c/a, da estrutura tetragonal mostrada na
figura 2.8, maior que o da martensita originada na témpera, indicando que estas estruturas
distintas podem apresentar diferentes capacidades de se decomporem, originando

carbonetos-n.
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5. CONCLUSOES

No que se refere a microestrutura:

A andlise da micrografia permitiu constatar a influéncia da criogenia sobre a
microestrutura das amostras submetidas a austenitizacdo de 965°C. Demonstrou-se que
apos a criogenia a microestrutura passa de ripas de martensita distribuidas paralelamente
formando blocos - obtidos do tratamento convencional - a pequenos pacotes paralelos ou
quase paralelos de finas agulhas formando grdos austeniticos. Encontram-se tracos de
austenita anterior ou revertida delimitando os grdos. Concluindo-se que certamente existe
uma transformacdo na morfologia desta martensita quando tratada a temperaturas

criogénicas.
No que se refere a dureza:

Concluiu-se que, devido a uma reducdo da dureza da matriz ao liberar atomos de
carbono para formagdo de microcarbonetos, houve uma menor dureza media nas amostras
depois de tratadas criogenicamente no ciclo Il. Depois da aplicagdo de um segundo
revenimento, obteve-se uma dissolucdo de parte dos carbonetos o que devolveu parte do
carbono cedido pela matriz, porém endurecendo-se e obtendo maiores valores de dureza

Brinell.
No que se refere ao desgaste abrasivo:

Devido a maior quantidade de martensita e menor quantidade de austenita retida nos
corpos-de-prova austenitizados & menor temperatura (965°C), encontra-se melhor resposta
ao tratamento criogénico destas amostras quando comparadas com as tratadas na
temperatura de austenitizacdo mais elevada (1065°C), pois estes mantém retida maior
quantidade de austenita que dificulta a transformacdo a martensita na direcdo do interior

dos gréos austeniticos.

Devido a mudanga na microestrutura onde se formaram finas agulhas de martensita e a
presuncao de formacdo de microcarbonetos homogeneamente distribuidos na matriz e nos
contornos de grdo da austenita retida ocorreu um aumento na resisténcia ao desgaste nas
amostras tratadas criogenicamente sendo este tratamento criogénico, em seguida a uma

austenitizacdo a baixas temperaturas, o responsavel por esse resultado.
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RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Baseado nos estudos realizados sobre os precipitados formados no ago CA6NM e tendo em
vista os resultados obtidos neste trabalho, recomenda-se realizar estudos que permitam a
quantificacdo e a caracterizacdo dos precipitados formados em seguida ao tratamento
criogénico, presumidamente responsaveis pelo aumento da resisténcia ao desgaste junto a
mudanca na microestrutura no grupo austenitizado a 965°C. Assim como a possivel
variagdo de propriedades mecanicas das amostras austenitizadas a diferentes temperaturas

com e sem tratamento criogénico.
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Material : ASTM A 743 Grade CA-6NM

Martensitic Stainless Steel Casting - according to ASTM A 743 Grade CA-6NM.

Design

Cast and machined according to the referenced drawing. In each case the foundry is responsible that
the casting meets the required dimensions. The Foundry shall take all measures necessary to meet the
requirements agreed upon.

The casting must be of uniform quality, free from clustered porosities large non-metallic inclusions and
cracks. The casting shall be marked with the supplier's identification. The test certificates and the perti-
nent castings must be match-marked with the supplier's’ identification.

Before machining the casting shall be measured carefully and the results shall be recorded. Stock
material shall be equal on all surfaces.

Pattern

If the pattern is to be manufactured at the foundry the buyer will furnish a sufficient drawings showing
the requirements for the castings. These drawings are to be checked by the foundry, whether their
conditions regarding shape, casting, finish and testing have been considered.

If the buyer makes the pattern, the foundry shall state the shrinkage allowances and all other moulding
and casting pattern requirements. In each case, the foundry is responsible that the casting meets the
drawing requirements.

Material Properties ASTM A 743 Grade CA - 6 NM

Chemical C% Mn % Si % Cr% Ni % Mo % P% S % Cu% | W% V% |sRes%
Composition
<006 | <1,00 <100 | 11.5140| 35-45] 0410 | <004 | <003 | s050 | <010 | <005 | <050
Rm Rpo2 As Z Av  (CHARPY) HB
Mechanical MPa MPa % % J °C
Properties
2755 2 550 215 235 254 20 <285

Mechanical Testing

Test coupon size, location and quantity shall be determined by the foundry unless otherwise specified,
and they shall be removed after normalizing and tempering.

Mechanical testing shall be determined from blocks representing each heat. Testing required in each
block shall be 1 tension test specimen, and 3 impact test specimen, according to ASTM A 370.

Supplementary requirements include the following:

Impact
Charpy impact tests per ASTM A 370 and E 23 are required. The ,V* notch impact test specimens
shall have 54 joules (40 ft-Ibs) energy absorption at 20°C.

Hardness Test

Three hardness checks per ASTM A 370 are required. These may be taken from the end of tensile
test specimen or from the actual component. The maximum allowable hardness shall be 285 HB
unless otherwise specified.

The requirement of the chemical composition refers to each heat of materials and shall conform to the
requirements prescribed in ASTM A 743 Grade CA 6 NM. The steel shall be by the electric arc furnace
process and be vacuum or argon oxygen decarburized.
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Post Weld Heat Treatment
All heat treatments shall be recorded and test records shall be prepared.

Non Destructive Examination

Areas, procedures and acceptance criteria shall be in accordance with specific Quality Sheet.

Non Destructive Examination shall be performed in accordance with approved supplier procedures,
based on CCH 70.3 and ASME Code Section V and by qualified personnel, according to the practical
recommendation SNT TC 1A, by Level | and/or Il or similar qualified personnel.

Welding Repairs according WP 4.90-3078e

Welding repairs shall be done with procedures and welders qualified according to ASME Section IX
using filler metals similar to the base material.

All excavations prepared by welding repairs shall be examined by MT according to ASTM E 709 and
ASME Section VIIl appendix 7 as follows:

Defect Type Grade
Linear discontinuity None
Shrinkage 1
Inclusions 3
Chills and Chaplets None
Porosity 1

Classification of defects (foundry excavations or welding repairs for dimension correction) according to
WP 4.90-3078e. Necessity of Post Weld Heat Treatment (PWHT) in welding repair according to WP
4.90-3078e Contact Voith to avoid double PWHT in case of further repairs after first PWHT.

All repaired areas shall be examined by MT according to acceptance criteria of base material. If PT, UT
and RT are required, examination and acceptance criteria shall be in accordance of respective Quality
Sheet.

Visual and Dimensional Inspections

Visual examination according to EP 4.90-3076e
Dimensional and hydraulic inspection according to respective drawing.

Cleaning and Contamination Control
According to EP 4.90-3080e

Identification

Each casting shall be marked for identification according to drawing.
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Certificates
The following certificates shall be furnished to customer according to DIN EN 10204.

- Chemical composition -type 2.3

- Mechanical properties -type 3.1.C

- Heat treatments -type 3.1.B

- Major defects map - type 3.1.B

- Dimensional record -type 3.1.C

- Non-destructive results -type 3.1.C
Acceptance

The final acceptance shall be after receipt of all certificates, as mentioned above are received by Voith.
We reserve the right to attend a raw casting acceptance inspections.
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