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RESUMO

No presente trabalho foi estudado o tratamento de Témpera e Partigdo
aplicado a um ago microligado. O ago submetido ao tratamento teve sua composigéo
baseada ago comercial SAE-AISI 5120, modificado com adi¢tes de silicio, nidbio,
vanadio, molibdénio e boro. A fragdo de silicio foi aumentada em 0,8% (em peso)
com o propésito de se evitar a precipitacdo de cementita, enquanto a adigéo de
molibdénio propiciou a elevagdo da temperabilidade do material. O efeito de duas
variaveis de tratamento térmico na evolugdo microestrutural do material foram
estudadas: a temperatura de témpera e o tempo de partico. Os tratamentos
térmicos foram realizados em um dilatémetro Bahr modelo DIL8B0SA e a
caracterizagdo das amostras foi feita por microscopia éptica, microscopia eletrénica
de varredura e difragdo de raios X. Os resultados apontaram que, mesmo com a
adicao de silicio, houve precipitagdo de carbonetos e que, durante a etapa de
particdo, houve expansao das amostras. A esta expansao foi atribuido o fenbmeno

de migracao das interfaces martensita/austenita.



ABSTRACT

In the present work, the Quenching and Partitioning heat treatment was
conducted on a low-alloy steel. The steel composition was based on the commercial
alloy SAE-AISI 5120 with additions of silicon, niobium, vanadium, molybdenum and
boron. The silicon fraction was increased by 0.8 wt.% in order to avoid the
precipitation of cementite, while the high molybdenum content increased the
hardenability of the alloy. The effect of two heat treatment variables on the
microstructural evolution was studied: the quenching temperature and the partitioning
time. The heat treatments were performed in a Bahr dilatometer model DIL805A. The
characterization of the samples was carried out by optical microscopy, scanning
electron microscope, and X-ray diffraction. The results pointed that, even with the
silicon addition, precipitation of carbides happened and during the partitioning stage,
an expansion was observed in the samples. To this phenomenon the

martensite/austenite interfaces migration was attributed.
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1 INTRODUGAO

O processo de Témpera e Particdo aplicado aos agos trata-se de uma
proposta relativamente nova na metalurgia de ligas ferrosas, que objetiva a
produgdo de uma microestrutura multifasica composta principalmente de uma
mistura de martensita e austenita estavel a temperatura ambiente. A maneira de se
obter esta microestrutura & pela estabilizacéo da austenita néo transformada atraves
de seu enriquecimento com carbono. A martensita presente no material confere
resisténcia e, por sua vez, a austenita proporciona ductilidade ao material (Echeverri,
2017). Sendo assim, o material resultante possui alta resisténcia mecanica
associada a boas propriedades de conformagao e ductilidade. Estas caracteristicas
tornam-se requisito na conformagao de chapas para carroceria, por exemplo. A
carroceria de um automével possui componentes complexos, e para a sua produgéo
o material precisa passar por um processo de conformagéo sem que sua resisténcia
seja comprometida. Do ponto de vista da competitividade do produto, quanto menor
a espessura da chapa menor o peso do automoével, e assim melhor o desempenho
do mesmo. O tratamento de Témpera e Particio em ligas de baixo carbono
possibilita a fabricagdo de chapas conformaveis, mesmo que em formatos
complexos, e resistentes, sem que seja necessario aumentar a espessura da chapa
para garantir resisténcia, facilitando a conformagéo das pegas. (Echeverri, 2017)

Desde os primeiros estudos na década de 2000 o processo vem sendo
aprimorado e aplicado em diferentes tipos de ligas ferrosas. Usualmente, os agos
utilizados contém de 0,15%-0,30% C em massa e elementos de liga, como o silicio,
que suprimem a formagao de cementita (FesC), que usualmente esta presente no
aco a temperatura ambiente em estado de equilibrio metaestavel (Wang & Speer,
2013). Agos com quantidades significativas de austenita retida produzidas por
transformagéo a baixas temperaturas normalmente resultam em microestruturas
compostas por martensita empobrecida em carbono e/ou bainita livre de carbonetos
com austenita retida entre as ripas de bainita e/ou martensita (Speer, Assungao,
Matlock, & Edmonds, 2005).

O acgo escolhido para realizar o tratamento foi desenvolvido no Instituto de
Pesquisas Tecnologicas. A premissa inicial € que, quando submetido ao tratamento

de Témpera e Partigdo, o material deve nao ter, ou ter pouca, formagéo de
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carbonetos e o carbono deve particionar quase que totalmente da martensita para a

austenita retida em sua microestrutura.
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2 OBJETIVO

O objetivo do trabalho é caracterizar a microestrutura resultante do ago
tratado pelo processo de Témpera e Particdo, variando a temperatura de témpera e

o tempo de particéo.



15

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 O TRATAMENTO DE TEMPERA E PARTICAO E O CONCEITO DE
PARTICAO DE CARBONO

O processo de Témpera e Particdo foi primeiramente proposto em 2003,
quando Speer et al. (2003) afirmaram que, ao limitar a precipitagao de carbonetos, o
carbono presente na martensita pode migrar, ou particionar, para a austenita,
estabilizando-a a temperatura ambiente. O conceito de partigdo de carbono da
martensita para austenita era usualmente ignorado uma vez que, apoés a témpera, a
temperatura seria baixa demais para que houvesse difusdo de carbono. Por sua vez,
a martensita supersaturada em carbono durante a etapa de revenimento resultaria
na precipitagdo de carbonetos. O modelo entao proposto por Speer e colaboradores
considerava que, suprimindo reagées competitivas, como a formagéo de bainita,
cementita ou carbonetos de transigao, tornar-se-ia possivel a particdo de carbono
para a austenita residual. Neste modelo, propde-se que o fim da particdo se da
quando a martensita e austenita se encontram em equilibrio metaestavel (Speer,
Assuncao, Matlock, & Edmonds, 2005).

O equilibrio metaestavel entre martensita e austenita em baixas temperaturas
¢ denominado Equilibrio Restringido de Carbono (CCE, do inglés Constrained
Carbon Equilibrium). A nomenclatura advém da situagdo em que a particdo de
elementos substitucionais é ausente frente aos intersticiais (0s atomos de ferro estao
imoveis em relagdo ao carbono) e a interface martensita/austenita € considerada fixa
ou estacionaria (Speer, Assuncao, Matlock, & Edmonds, 2005). O célculo do CCE
desenvolvido por Speer et al. mostrou que, sob tais condi¢gdes, € esperado que a
maior parte do carbono particione da martensita para a austenita e que altos niveis
de enriquecimento tornam-se possiveis. Entretanto, foi estabelecido que uma boa
aproximacao desse modelo é a de que, de fato, todo o carbono particiona da
martensita para a austenita. Finalmente, com os resultados do modelo CCE, sugere-
se um novo processo, onde ha formagdo de austenita através de tratamento
intercritico ou de total austenitizagdo, seguido de témpera controlada até uma
temperatura entre a temperatura de inicio de transformagéo martensitica (Ms) e

temperatura de fim de transformacéo martensitica (Mf). Por meio desta témpera em
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temperatura intermediaria, & possivel controlar a fragado de martensita e austenita do
material. Apos a témpera, é feito um tratamento isotérmico, onde o controle da
particdo & feito através do tempo de duragao desta etapa, de modo que com a
difusdo do carbono estabilize a austenita residual a temperatura ambiente (Speer,
Assuncao, Matlock, & Edmonds, 2005). A este processo ¢é atribuida a denominagéo
“Témpera e Particdo”. A Figura 1 ilustra esquematicamente um ciclo térmico
correspondente ao processo de Témpera e Particdo, onde houve austenitizagéo total
seguida de témpera e etapa de parti¢cao.

A diferenca fundamental entre o processo de Témpera e Parti¢éo e témpera e
revenimento é esta hipdtese de que a supersaturagdo em carbono da martensita €
aliviada com a particdo de carbono para a austenita, e nao pela formagéo de
carbonetos durante o revenimento da martensita.

O tratamento de Témpera e Particdo foi visado para aplicagbes similares as
que se utilizam, por exemplo, os agos TRIP, que requerem alta resisténcia mecénica
e boa conformabilidade, a fim de obter um produto capaz de ainda absorver energia

apos finalizado. (Echeverri, 2017)

Temperatura

Figura 1 - Esquema do processo de Témpera e Particdo, produzindo microestrutura contendo
austenita retida. Ci, Cy e Cm representam, respectivamente, as concentragbes de carbono inicial, na
austenita e na martensita. QT representa a temperatura de témpera e PT a temperatura de particao
(Speer, Assuncgao, Matlock, & Edmonds, 2005).
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3.2 REACOES COMPETITIVAS DURANTE A ETAPA DE PARTICAO

3.2.1 Reacao bainitica e precipitagao de carbonetos

ldealmente, espera-se que a microestrutura final obtida pelo processo de
Témpera e Particdo seja composta de martensita empobrecida em carbono
(martensita revenida) e austenita retida. Durante a etapa de partigdo, ainda é
possivel a transformacao de uma fragdo de austenita que néo foi estabilizada em
ferrita bainitica(Wang & Speer, 2013), ou em uma nova martensita, denominada
martensita fresca (Santofimia M. , Zhao, Petrov, Kwakernaak, Sloof, & Sietsma,
2011). As premissas adotadas para os modelos que assumem apenas estes
produtos s&o a auséncia de precipitagdo de carbonetos durante o tratamento, bem
como a nao decomposigado da austenita em bainita. No entanto, estas reagbes séo
quase sempre inevitaveis, justificando diversos estudos acerca das transformagées
que ocorrem durante a etapa de partigdo, dadas algumas condigdes iniciais.

O estudo de HajyAkbary et al. (2015) objetivou explicitar justamente a
interacéo entre as reagGes competitivas da etapa de particéo, sendo elas a propria
particao de carbono para a austenita, a precipitagdo de carbonetos e como € sua
influéncia na formagéo de bainita durante a etapa. Com uma liga de baixo carbono,
alto silicio, alto manganés e distribuicdo heterogénea dos elementos, HajyAkbary et
al. realizaram tratamentos de Témpera e Particdo em diversas temperaturas de
témpera e variados tempos de particdo. O trabalho mostrou que a precipitagéo de
carbonetos se da dentro da martensita formada durante a témpera inicial (martensita
inicial, Mi), e que esta esta intimamente ligada a fragdo de austenita retida, pois a
fragdo massica de carbono da martensita inicial € reduzida. Logo, quanto menor a
quantidade de carbono disponivel para partigdo, menor a quantidade de austenita
estabilizada. Além disso, constatou-se que com a presenga de carbonetos a partigao
de carbono para austenita s6 se inicia ap6s a dissolugdo destes. Portanto, é
necessario um tempo mais longo de particdo para que os carbonetos sejam
dissolvidos e dessa forma o carbono difunda para a austenita e uma maior
qguantidade de austenita seja estabilizada.

O trabalho HajyAkbary et al. (2015) também discute a formagédo de bainita

durante a etapa de particdo. Seus resultados indicaram que tanto maior é a fragao
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de bainita formada quanto maior for a temperatura de t&émpera utilizada. Isto ocorre
porque quanto maior a temperatura de témpera, maior a quantidade inicial de
austenita nao transformada que pode vir a ser transformada em bainita. No entanto,
o produto bainitico observado é isento de carbonetos devido ao alto teor de silicio da
liga. Dessa forma, a reag&o bainitica colabora com o enriquecimento em carbono da
austenita. Por conseguinte, o trabalho constatou que a formacéo de bainita reduz a

fragdo de martensita formada durante o resfriamento final (martensita fresca).

3.2.2 Migracao da interface martensita/austenita

De Knijf et al. (2015) observaram que, para uma interface semi coerente e
tempos maiores de particdo, houve migragdo da interface martensita/austenita, e
estudaram esta movimentagdo com base na difusdo dos atomos entre as fases,
principalmente o enriquecimento/empobrecimento em carbono das mesmas. O
mecanismo que fundamentou este estudo foi proposto por Santofimia et al. (2008),
que sugere o surgimento de uma forga motriz para a migragao da interface, que
surge pela diferenga de potencial quimico do ferro na austenita e na martensita,
causada pelo enriquecimento em carbono de uma das fases. Esta forga motriz torna-
se responsavel pela migragdo dos atomos de ferro na interface. O sentido da
migragdo € definido por qual fase esta enriquecida em carbono. No caso, se a
martensita for empobrecida em carbono frente a uma austenita enriquecida,
observou-se migragdo da interface no sentido de expansao da austenita, enquanto a
direcdo oposta foi constatada para uma martensita enriquecida em carbono
(Santofimia, Zhao, & Sietsma, 2008).

Santofimia et al. (2011) também observou que, durante tratamentos Témpera e
Particao, durante a etapa de particdo, ocorre expansdo da amostra tratada. Esta
expansao poderia ser associada a alguns fenémenos, como formagéo de bainita ou
nucleagdo de martensita isotérmica durante a etapa. No entanto, para condi¢bes de
tratamento onde a temperatura de partigdo € superior temperatura Ms do material,
nao & possivel associar a expansio a nucleagdo de martensita. Por outro lado, para
tempos de particdo reduzidos, néo se observa a formagao de bainita. Dadas estas
condicdes de tratamento, a expansédo foi atribuida ao crescimento isotérmico da
martensita particionada, formada durante a témpera, evidéncia do mecanismo

proposto por Santofimia et al. (2008). A expansao foi constatada através de
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dilatagao durante etapa de partigdo, considerando que esta nao se da pelo efeito da
particdo do carbono no parametro de rede. A expansao da martensita particionada
foi observada para tempos curtos de particdo, onde nao se tem formagéo bainitica, e

para temperaturas acima do Ms, onde ndo deve haver nucleagéo martensitica.

3.2.3 Martensita isotérmica

A martensita é produto de uma transformagao displaciva adifusional, ou seja,
uma reagao que acontece pelo movimento coordenado dos atomos, sem difusao. A
témpera, tratamento que consiste de um resfriamento brusco, quando feita em uma
liga de composigdo adequada ao processo resulta em uma microestrutura
martensitica. Esta martensita resultante de um tratamento com variagdo de
temperatura é chamada por alguns de martensita atérmica (Kim, Speer, & De
Cooman, 2011). No entanto, a existéncia de uma martensita que nucleia e cresce
isotermicamente tem sido reportada na literatura (Kim, Speer, & De Cooman, 2011).
Kim et al. (2011) estudaram as caracteristicas da martensita formada em
tratamentos isotérmicos. Os autores compararam a microestrutura resultante de uma
témpera completa e aquela oriunda de um tratamento isotérmico subsequente a uma
témpera interrompida em uma temperatura abaixo da temperatura de inicio da
transformacio martensitica (Ms). Eles constataram que o produto deste tratamento
isotérmico resultava em um produto isotérmico com morfologia similar & martensita
em ripas com taxa de transformagdo comparavel a taxa de transformagao da
martensita atérmica. As principais diferengas identificadas foram na estrutura das
ripas. No estudo foi possivel enxergar que as ripas de martensita isotérmica eram
maiores e seus contornos mostraram-se mais "ondulados" ao invés de planos, como
na martensita atérmica. Quanto a cristalografia, foram identificadas apenas
pequenas diferengas em relagdo a orientagcdo entre as ripas. (Kim, Speer, & De
Cooman, 2011)

A martensita isotérmica torna-se entao candidata a produto de um tratamento
de Témpera e Partigdo quando a etapa de particdo € realizada abaixo da
temperatura Ms da liga tratada.



20

4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

O acgo utilizado neste trabalho foi desenvolvido no Instituto de Pesquisas
Tecnolégicas (IPT) como parte do trabalho de mestrado do aluno Felipe Moreno
Siqueira Borges, ainda em andamento. A liga foi denominada CQ6, e sua
composigao teve como base o Ago SAE-AISI 5120. O Ago SAE-AISI 5120 € um ago

de construgao civil de baixa liga a base de Cromo e com baixo teor de Carbono.

Tabela 1 - Composigéo quimica do Ago SAE-AISI 5120.
C% Mn% P% S$% Si% Cr%

0,17-0,22 0,70-0,90 0,040 0,040 0,20~-0,35 0,70-0,90

No desenvolvimento da liga CQ6, o aluno objetivava encontrar a melhor
combinacgao de elementos de maneira que fosse possivel controlar a transformagao
bainitica, bem como a formacdo de carbonetos, e refinar o tamanho de gréao
austenitico durante os tratamentos pertinentes ao trabalho do aluno.

Dentre as modificacées estdo o aumento do teor de silicio e manganés em
quase 1,0%, associada a adicdo de outros elementos. A Tabela 2 mostra a

composicao final da liga CQG.

Tabela 2 - Composicao aproximada do Ago CQ6.
%C %Si %Mn %Cr %Nb %Mo %V %Ti %N %B

0,22 1,18 1,74 1,45 0,021 0,19 0,19 0,023 10,0061 0,0029

O aluno levantou a curva CCT do Ago SAE-AISI 5120 modificado, de

composigdo similar a liga CQ6. Esta € mostrada na Figura 2.
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Figura 2 - Curva CCT da liga AISI 5120 modificada com Mo, B e Nb (Moreno, F., 2017, no prelo).

Observa-se que o material possui boa temperabilidade, sendo necessarios
tempos de resfriamento superiores a 100 s para que haja formacéo de bainita. A
observacdo desta curva sugere que, para a liga CQ6, encontrar-se-ia algo similar,
dado que as composigdes entre o material da curva levantada e o ago CQ6.

A geometria das amostras foi determinada pelas especificagbes do
dilatdmetro Bahr DIL805A, equipamento utilizado nos tratamentos térmicos. Estas
foram recebidas usinadas no formato de varetas cilindricas, com didmetro de

aproximadamente 4 mm e cortadas com aproximadamente 10 mm de comprimento.
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4.2 METODOS

4.2.1 Tratamento de homogeneizacao

Com base em outros ciclos de homogeneizagéo realizados em ligas similares
no laboratério, foi definido um ciclo térmico a alta temperatura para eliminar
heterogeneidades composicionais (microsegregacdo) nas amostras, antes dos
demais tratamentos do estudo serem realizados. Para evitar a oxidagéo e
descarbonetagdo da liga durante o tratamento, as pegas foram encapsuladas a
vacuo em um tubo de silica. O tratamento foi realizado em um forno c&mara Linn
High Term. O ciclo térmico do tratamento consistiu de trés etapas: no estagio I, as
amostras foram aquecidas dentro do forno a 5 °C/min até atingirem 1300 °C; no
estagio Il, as amostras foram mantidas a 1300 °C; no estagio lll elas foram
resfriadas dentro do forno a taxa de -5°C/min, e finalmente o forno foi desligado e as
amostras ficaram por mais aproximadamente 100 min (1h40min), concluindo a etapa

de resfriamento. O ciclo térmico é representado na Figura 3.
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Figura 3 - Esquema ilustrativo do ciclo térmico de homogeneizagao aplicado.
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4.2.2 Determinagido da temperatura de austenitizacao

A temperatura de austenitizagdo foi determinada através do uso do software
de termodindmica computacional Thermo-Calc® com o uso do banco de dados
TCFE. O procedimento se da através da entrada das variaveis de estado e da
composicdo da liga. O programa consulta a base de dados termodindmica e
determina o estado de equilibrio para determinada condigdo. Variando-se uma
determinada variavel, como, por exemplo, a temperatura, pode-se determinar como
as fases em equilibrio variam em fungdo da temperatura. A Figura 4 mostra a
evolucdo das fragbes de fase em funcdo da temperatura determinada pela
simulagdo no software. Observa-se que a temperatura onde se encontra 100% de

austenita (Ae3), ou seja, austenitiza¢do plena, aproxima-se de 825°C.

1.0
T —— Ferrita
Austenita
—— Carboneto M7C3

0.8 1 —— Carboneto MC
%5 0.6
©
E
[e]
S
o
w 0.4

0.24

0.0 + —

600 650 700 750 800 850 900 950 1000
Temperatura (°C)

Figura 4 - Resultado da simulagdo da liga trabalhada no Thermo-Calc®.

Para efeito de precisédo, o grafico foi aumentado para a faixa de temperatura
de 800 a 850 °C, resultando na Figura 5, que mostra que a temperatura Ae3

calculada é aproximadamente 823 °C.
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Figura 5 - Detalhe do grafico resultante da simulagao no Thermo-Calc®, entre 800 e 850 °C.
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4.2.3 Determinacao da temperatura de témpera
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A primeira etapa para determinagao da temperatura de témpera consistiu em

determinar a curva de transformagao martensitica em fungdo da temperatura de

témpera. Para tanto, foram realizados dois ensaios onde duas amostras foram
igualmente austenitizadas a 900 °C por 30 min e rapidamente resfriadas até a

temperatura ambiente sob fluxo de gas hélio a taxa de 30 °C/s, como mostrado na

Figura 6.
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Figura 6 - Ciclo térmico utilizado para o ensaio de dilatometria para determinagdo de Témpera e
Particao.

Os ensaios foram realizados no dilatdmetro de témpera Bahr DIL805A,
localizado no departamento de Engenharia Metalirgica da Escola Politécnica da
USP (PMT-USP). No equipamento o aquecimento é controlado pelo fendmeno de
indugdo magnética, provida por uma bobina de cobre refrigerada a agua. A
atmosfera da cdmara do equipamento & controlada e pode variar entre vacuo, ar e
gas inerte. A temperatura é medida por meio de um ou mais termopares soldados a
amostra. O equipamento é capaz de, entre outras func¢des, registrar os dados de
temperatura, dilatacado e temperatura nominal (previamente programada). Os
experimentos foram conduzidos utilizando termopares tipo S (P/Pt-Rh). A geometria
das amostras para realizagao do ensaio & especifica e descrita no topico 4.1.1.

Os dados de dilatagao provenientes do ensaio realizado no dilatdmetro foram
tratados de modo a representar curva da fragdo transformada de martensita em
funcao da temperatura. Por sua vez, essa curva foi ajustada por meio da equagao
proposta por Koistiner e Marburger (1959). A equagao expressa de forma concisa a
fracdo de martensita transformada (e o seu valor suplementar, que corresponde a
fracéo de austenita ndo transformada) em fungdo da temperatura de témpera, tendo
como parametros de ajuste a temperatura de inicio da transformagéo martensitica
(Ms) e um coeficiente B.

Uma vez obtido estes pardmetros, foi utilizado um software desenvolvido pelo
aluno de pos-graduagao Arthur Nishikawa para determinar a temperatura 6tima de

témpera (Nishikawa, 2017), segundo a metodologia desenvolvida por Speer et al.
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(2003), baseada em equagdes empiricas e a equagao de Koistinen-Marburger. Uma
temperatura 6tima de témpera deve ser estimada, pois por um lado para uma baixa
taxa de transformagédo na témpera inicial ter-se-a uma fragdo maior de austenita,
porém ela sera pouco estavel devido ao baixo teor de enriquecimento durante a
etapa de particao; por outro lado, se a transformagédo martensitica inicial resultar em
grande fracdo de martensita, embora a austenita sofra maior enriquecimento de
carbono, a fracao inicial de austenita sera menor.

O teor de carbono da austenita utilizado no software foi de 0,22%, sendo este
o teor de carbono total da liga, assumindo que todo o carbono presente seja
particionado, e a temperatura de particdo adotada foi de 350 °C, a partir de ensaios

similares encontrados na literatura (Santofimia, et al., 2011).

4.2.4 Tratamentos de Témpera e Particao

Os ensaios de dilatometria para os experimentos de Témpera e Partigdo foram
também realizados no dilatdmetro Bahr 805A segundo o procedimento experimental
descrito no tépico anterior.

Os ciclos térmicos escolhidos foram baseados nas temperaturas definidas
pelas metodologias anteriores (austenitizacdo e témpera), enquanto que a
temperatura de particdo foi escolhida com base na literatura (Santofimia, et al,,
2011). A Figura 7 mostra os ciclos térmicos de Témpera e Particao realizados nas

amostras.
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Figura 7 - Imagem do ciclo térmico base para os ensaios de dilatometria.

De maneira a tentar entender como o material se comportaria em termos de
microestrutura e fragao de austenita versus fragcdo de martensita, os parametros a
ser variados foram: temperatura de témpera (288, 308 e 328 °C) e tempo de particao
(10, 100 e 1000 s), conforme a Tabela 3 indica.

Tabela 3 - Ciclos térmicos realizados nos ensaios de dilatometria, com diferentes temperaturas de
témpera e tempos de particao.

Temperatura de Temperatura de Temperatura de Tempo de Partigcao

Austenitizagio (Ta) Témpera (T7) Particao (Tp) (tp)
10s

288 °C 100 s

1000 s
10s

900°C 308 °C 350 °C 100 s

1000 s
10s

328 °C 100 s

1000 s
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4.2.5 Preparagao de amostras

As amostras foram todas preparadas de maneira similar, variando o ataque
conforme necessidade. De maneira geral todas foram cortadas, tratadas, embutidas,
lixadas em lixas d’agua de 100 a 1200, polidas nos panos de 6, 3 e 1 pm. A Figura 8

mostra como as mesmas ficaram apés procedimento.

Figura 8- Fotografia das amostras homogeneizadas, embutidas, cortadas e atacadas com por Nital 2
%.

As amostras provenientes tanto da homogeneizagao quanto do tratamento de
témpera para determinagao da temperatura 6tima de témpera foram atacadas com
Nital 2% (etanol + 2%vol HNOj3), enquanto que as amostras que sofreram tratamento
de Témpera e Particao foram pré-atacadas com Nital 2% durante aproximadamente
10 s e atacadas com Beraha (0,318 g K2S,05 + 1,66 g Na,S,03°5H,0 + 10 mL H;0)
por 1 min, em intervalos de 30 s, para caracterizagdo em Microscépio Optico.

Para caracterizagdo em Microscopio Eletronico, as amostras além de
preparadas com as lixas e panos, também foram polidas com silica coloidal e

somente atacadas com Nital 2%.
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As amostras destinadas a difragdo de raios X também foram polidas com

silica coloidal e ndo foram atacadas.

4.2.6 Caracterizacao microestrutural das amostras

A caracterizagdo das amostras foi feita por meio de microscopia optica e
microscopia eletrénica de varredura. Para obtengdo das imagens através de
microscopia otica, foram utilizados os microscopios Opticos Laboratério de
Caracterizagao Microestrutural Hubertus Colpaert (LCMHC, PMT-USP), de modelo
Olympus BX60M com camera CCD acoplada, com aumentos de 50 a 1000x.

As imagens de microscopia eletrénica foram feitas no microscépio eletronico de
varredura modelo Philips XL 30, que é capacitado com detectores de elétrons
secundarios, elétrons retroespalhados e raios X (EDS). O microscopio se encontra
no Laboratério de Microscropia Eletronica e de Forga Atémica (LabMicro, PMT-
USP), e as imagens utilizadas no presente trabalho foram obtidas pelo detector de

elétrons secundarios.

4.2.7 Difragao de Raios X

O ensaio de difragao de raios X realizado nas amostras foi feito o Laboratério
de Caracterizagao Tecnologica (LCT), vinculado ao Departamento de Engenharia de
Minas da Escola Politécnica da USP. O equipamento, modelo Philips X'Pert PRO

PW 3040/00, segundo os parametros de varredura apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Especificagtes do ensaio de difragdo de raios x.

Tensdo Angulo Angulo Passo Tempo de

Tubo Configuracao

(kV/ImA) Inicial (°) Final (°) angular (°) Passo (s)

Cobre 45-40 35,0 105,0 0,02 200,00 Normal

A analise dos resultados foi feita com o ajuste do difratograma pelo método de
Rietveld, que consiste de um modelo estrutural que inclui pardmetros como a
estrutura cristalina, intensidade teérica dos picos, variagées do equipamento, entre

outros (Young, 1995). Este possibilita o refino do difratograma através de um método
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iterativo a partir do ajuste do padrao difratométrico. A analise de Rietveld dos
difratogramas foi feita utilizando o software GSAS, sendo ultimamente obtidas
informacées de parametro de rede e quantificagéo das fases. Os picos de difragéo
foram indexados considerando-se apenas a presenga de martensita (transformada
pela témpera e pelo resfriamento final) e austenita, desconsiderando a presenga de
carbonetos. (Larson & Von Dreele)

Adicionaimente, as fases foram também quantificadas pelo procedimento
convencional que se baseia na relagado entre as intensidades teéricas e as areas
integradas dos picos de difragdo (Gnalpel-Herold & Creuziger, 2011), seguindo a
equagao 4.1.

1 . IL(Y)
n ~i=1 RL(Y)

(a+m) ¥)
Lgm S Len L
m &i=1 R.(a+m) n ~i=1 R.(Y)

i i

fy = (41.)

em que f, e f..m s80 as fragbes de austenita e martensita, respectivamente. Os
coeficientes R; correspondem as intensidades teéricas para cada pico de difragdo e
os coeficientes |; sdo as areas integradas dos picos de difragdo obtidos no
difratograma, descontado do ruido de fundo.

Para determinacdo das areas foi utilizado o método dos trapézios, que
consiste em dividir o intervalo de integracdo em partes iguais e entdo somar-se a
area de cada uma destas parcelas, resultando da area total dentro do intervalo
definido. No caso, os intervalos foram definidos de acordo com a localizagdo dos
picos.

Por sua vez, a determinagédo das intensidades teoéricas foi feita por meio do
programa open source PowderCell, que possui banco de dados com informagdes
cristalograficas de diversas fases e seus difratogramas teéricos. Na Tabela 5 a
seguir estdo apresentadas as intensidades teéricas encontradas no programa e

utilizadas para a quantificagao:
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Tabela 5 - Relag&o de intensidades teéricas calculadas.
Fase hkl Rizhki Fase hkl Ri=hii

200 16251,15 200 38810,34

a 211 3072362 y 220 21345,01
220 10511,06 311 25702,52

Estimativa do enriquecimento em carbono da austenita

A partir do parametro de rede da austenita determinado no refino de Rietveld
foi possivel, através da equagédo empirica de Dyson & Holmes (1970), estimar o teor
de carbono presente nesta fase. A equagdo tem como pardmetros o proprio

parametro de rede da austenita e a composicéo quimica da austenita:

a(+0,0016) =
3,578 + 0,033 €(£0,011) + 0,00095 Mn(+0,00015) — 0,0002 Ni(+0,00004) +
0,0006 Cr(£0,0003) + 0,022 N(+£0,0034) + 0,0056 Al(+0,0007) —
0,0004 Co(+0,0001) + 0,0015 Cu(+0,0005) + 0,0031 Mo(+0,0004) +
0,0051 Nb(40,0012) + 0,0039 Ti(+£0,0009) + 0,0018 V(+0,0004) +
0,0018 W (+0,0003)

(4.4)

em que os simbolos dos elementos quimicos representam a porcentagem massica
de cada elemento na austenita.

Apds a estimativa de carbono presente na austenita feita pela equagao
(Dyson & Holmes, 1970), a metodologia empirica estabelecida por Van Bohemen
(2012), representada pelas equagdes 4.5. e 4.6., foi entéo utilizada para se estimar a

temperatura Ms da austenita retida apés o tratamento:
M, = 565 — Z Kix; — 600[1 — exp(—0,96 x¢)] (45.)
i

z Kl-xl- = 31an + 13x51- + 10xCT + 18xm + 12xMO (46)
i

Finalmente, com a temperatura Ms obtida foi feita uma segunda tentativa de

quantificacdo, desta vez das fases finais do tratamento, através da equagao de
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Koistiner & Marburger (1959) utilizando o mesmo B obtido na determinagdo de
temperatura de témpera e o novo Ms, resultante do valor estimado de carbono na

austenita.
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5 RESULTADOS

5.1 DETERMINACAO DA TEMPERATURA DE TEMPERA

Seguindo a metodologia adotada para determinagdo da temperatura de
témpera, a fragdo transformada de martensita foi determinada. A curva de fragao
transformada em fungdo da temperatura foi entdo ajustada pela equagdo de
Koistinen & Marburger. Ambas as curvas, experimental e ajustada, sdo mostradas

na Figura 9.
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Figura 9 - Fracdo de martensita transformada a partir dos dados experimentais do dilatdmetro e da
aproximagao pela equagéo de Koistinen & Marburger (1959).

O ajuste pela equagao de Koistinen & Marburger possibilitou a determinagéo
dos paradmetros B e Ms, equivalentes a 0,03301 °C' e 357 °C, respectivamente. A
partir destes valores e a porcentagem massica de carbono inicial da martensita
(considerada a fragao massica de toda a liga, 0,22), a temperatura 6tima de témpera
foi determinada em 308 °C. Conforme indicado na Figura 10, o material temperado
nesta temperatura apresenta a maior fragdo de austenita retida possivel apds o

processo de Témpera e Partigdo.
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Figura 10 — Determinag&o da temperatura 6tima de témpera, na qual se obtém maxima fragdo de
austenita.

A escolha das temperaturas a serem realizados os tratamentos foi feita de
maneira a estudar o efeito que a temperatura de témpera teria na microestrutura
final do material. A partir disto foi determinado que, além da temperatura 6tima,
seriam realizados tratamentos 20 °C acima e 20 °C abaixo de 308 °C. O resultado
desta variagdo mostrou a diferenga de fragao de martensita transformada antes da

etapa de partigdo, conforme indicado na Tabela 6.

Tabela 6 - Calculo das fragbes de martensita para cada temperatura de témpera escolhida através da
equacao de Koistinen & Marburger (1959).

Temperatura (°C) F_M Inicial (vol.%)
288 90,7
308 82,1
328 65,5

52 RESPOSTA DILATOMETRICA DURANTE A TEMPERA E
PARTICAO

A Figura 11 mostra o ciclo de temperatura utilizado sobreposto da dilatagcao
sofrida pela amostra durante o tratamento de uma amostra representativa (témpera
a 308 °C, particao a 350 °C por 1000 s).
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Figura 11 - Grafico de Temperatura e Dilatagdo por Tempo da amostra temperada a 308 °C durante

1000 s.

Na Figura 12 é apresentada a dilatagdao em fungao da temperatura para a

mesma condi¢gdo de tratamento térmico correspondente a Figura 11. Observa-se

qgue no inicio da etapa de austenitizagdo ha uma contragao associada a formacao de

austenita a partir da microestrutura inicial. Na etapa de témpera a amostra sofre

rapida contracdo devido a diminuicao da agitagdo térmica e, quando a amostra

atinge a temperatura Ms ela sofre uma expansdo associada a transformacgéao

martensitica.
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Figura 12 - Grafico de dilatagdo por temperatura da amostra temperada a 308 °C durante 1000 s.
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Durante a etapa de particdo foi observada dilatagdo significativa das
amostras, e variagdes nessa dilatagdo conforme a temperatura de témpera na qual
foi realizado o tratamento, bem como o tempo de particdo. A Figura 13 evidencia

esta diferencga.
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Figura 13 - Dilatagao relativa para diferentes tempos de particdo, para as temperaturas de témpera de
288, 308 e 328 °C.

A dilatagcao € monoténica em fungao do tempo para todas as condi¢gbes. Nota-
se que com o aumento da temperatura de témpera & observada uma dilatagao

maior.
53 CARACTERIZAQAO MICROESTRUTURAL

5.3.1 Microscopia optica

Todas as amostras foram analisadas em microscopio éptico, registrando as

etapas desde a preparagao para o tratamento até a caracterizagio pds-tratamento.
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Amostra como recebida

As figuras 14 e 15 mostram as microestruturas das amostras na condi¢ao

como recebida.

g

Figura 14 - Microestrutura da amostra como recebida, feita em Microscopio Optico, ataque realizado
com Nital 2%.

Figura 15 - Microestrutura da amostra como recebida, feita em Microscopio Optico, ataque realizado
com Nital 2%.
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Nota-se na Figura 14 (menor aumento) que a disposi¢cdo de gréos € irregular,
com agulhas de orientagdo difusa e diferentes concentracdo de fases, indicando
segregacao. Na Figura 15 observa-se a presen¢a de duas fases, que aparecem
heterogeneamente pela amostra.

Amostra homogeneizada

A possibilidade de segregacdo e bandeamento da microestrutura da liga e
dos elementos presentes resultou na decisdo de homogeneizagdo das amostras
antes de prosseguir com os tratamentos seguintes

Foi feita a caracterizagao de uma amostra homogeneizada para comparag¢ao
com a amostra como recebida, com o objetivo de observar se o ciclo térmico de
homogeneizagao foi eficaz ou ndo. A amostra foi preparada da mesma maneira que
a amostra como recebida.

As figuras 16 e 17 representam a microestrutura da amostra homogeneizada
e mostram que a homogeneizagao foi bem sucedida. Foi constatado um aumento
significativo do tamanho de grao, e aparentemente os diferentes tons de cinza
distribuidos demonstram graos de orientagao diferente (Figura 16), mas com uma
microestrutura homogénea ferritica e bem distribuida, o que & mais facil de enxergar

na micrografia de aumento maior (Figura 17).
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Figura 16 - Microestrutura da amostra homogeneizada, feita em Microscépio Optico, ataque realizado
com Nital 2%.

Figura 17 - Microestrutura da amostra homogeneizada, feita em Microscépio Optico, ataque realizado
com Nital 2%.
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Amostra temperada

A microestrutura das amostras ap6s ensaio de témpera € mostrada nas

figuras 18 e 19.

Figura 19 - Imagem feita em microscopio éptico, de amostra temperada, atacada com Nital 2%.
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Observa-se que a microestrutura é martensitica, como objetivada pelo

tratamento e esperada devido a alta temperabilidade do material.

Amostras tratadas pelo processo de Témpera e Partigdo

Foram realizados nove tratamentos, variando a temperatura de témpera e o
tempo de particdo. As amostras foram pré-atacadas com Nital 2% e atacadas com o
reagente Beraha, que colore a ferrita. A martensita, por sua vez, tambem € colorida
devido a semelhanga entre seu arranjo atdmico e o da ferrita. Por sua vez, a
austenita ndo é colorida pelo reagente, embora isto ndo signifique que todas as
superficies claras na micrografia sejam austenita.

As figuras 20-28 mostram as imagens feitas das amostras. Todas foram
consideradas como microestruturas martensiticas, ndo sendo possivel a
identificacdo de austenita com esta técnica. Observa-se regibes mais escuras e
regibes mais claras, sendo os diferentes tons de cinza atribuidos a diferentes

orientagdes da martensita.

Figura 20 - Imagem da se¢ao transversal da amostra temperada a 288 °C e particionada a 350 °C,
durante 10 s, pré-atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.
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Figura 23 - Imagem da sec¢&o transversal da amostra temperada a 308 °C e particionada a 350 °C,
durante 10 s, pré atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.

Figura 24 - Imagem da se¢&o transversal da amostra temperada a 308 °C e particionada a 350 °C,
durante 100 s, pré atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.
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Figura 25 - Imagem da sec¢&o transversal da amostra temperada a 308 °C e particionada a 350 °C,
durante 1000 s, pré atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.

Figura 26 - Imagem da segio transversal da amostra temperada a 328 °C e particionada a 350 °C,
durante 10 s, pré atacada com Nital 2% e atacada com Beraha. Detalhe de um antigo contorno de
grao austenitico.
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Figura 27 - Imagem da segao transversal da amostra temperada a 328 °C e particionada a 350 °C,
durante 100 s, pré atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.

Figura 28 - Imagem da seg&o transversal da amostra temperada a 328 °C e particionada a 350 °C,
durante 1000 s, pré-atacada com Nital 2% e atacada com Beraha.
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Embora nao tenha sido realizada uma analise quantitativa das figuras, uma
avaliag@o qualitativa das figuras permite afirmar que ha uma mudanga na morfologia
da martensita para todas as temperaturas, entre os tempos 100 e 1000 s. Observa-

se espessamento da fase para esses tempos de parti¢cao.
5.3.2 Microscopia eletrénica

Para uma analise mais detalhada da microestrutura resultante do tratamento,
foram feitas imagens também por microscopia eletronica de varredura. A analise foi
realizada para confirmar se realmente ocorreu o espessamento das ripas sugerido
pela observacdo por microscopia optica. Sdo apresentados os resultados para a
amostra temperada a 308 °C, por 10, 100 e 1000 s, nas figuras 29, 30 e 31,
respectivamente.
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Figura 29 - Imagens feitas no MEV da segao longitudinal das amostras temperadas a 308 °C,
particionadas a 350°C, durante 10 s, atacadas com Nital 2%.
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Figura 30 - Imagens feitas no MEV da segdo longitudinal das amostras temperadas a 308 °C,
particionadas a 350°C, durante 100 s, atacadas com Nital 2%.
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Figura 31 - Imagens feitas no MEV da secdo longitudinal das amostras temperadas a 308 °C,
particionadas a 350°C, durante 1000 s, atacadas com Nital 2%.



48

A partir das imagens feitas no MEV, foi feita a interpretagéo da fase em alto
relevo como sendo o microconstituinte MA (associagdo de martensita fresca com e
austenita retida), enquanto a fase em baixo relevo seria martensita formada durante
a témpera, ou martensita inicial. A observagao das figuras 32-34 mostra um aumento
da fragdo de MA em fungdo do aumento da temperatura de témpera, sendo esta
uma analise qualitativa, uma vez que também néo foi realizada a quantificagdo em a

partir das imagens.

Figura 32 - Imagens feitas no MEV da segdo longitudinal das amostras temperadas a 288 °C,
particionadas a 350 °C, durante 10 s, atacadas com Nital 2%. A seta preta indica o microconstituinte
MA.
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Figura 33 - Imagens feitas no MEV da sego longitudinal das amostras temperadas a 308 °C,
particionadas a 350 °C, durante 10 s, atacadas com Nital 2%. A seta preta indica o microconstituinte
MA.

Figura 34 - Imagens feitas no MEV da sec¢&o longitudinal das amostras temperadas a 328 °C,
particionadas a 350 °C, durante 10 s, atacadas com Nital 2%. A seta preta indica o microconstituinte
MA.
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Finalmente, foi possivel visualizar carbonetos no interior da martensita inicial,
evidenciado pela Figura 35.
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Figura 35 - Imagem feita no MEV da sec&o longitudinal da amostra temperada a 308 °C, particionada
a 350°C, durante 10 s, atacada com Nital 2%. Indicado pelo circulo, observam-se no interior das ripas
formas de colorag3o mais clara, provaveis carbonetos.

5.4 DIFRACAO DE RAIOS X

Para o ensaio de difratometria foram selecionadas trés amostras, sendo elas
de mesma temperatura de témpera (308 °C), mas com os tempos de partigao
variados. A escolha foi feita com base nos resultados anteriores de microscopia,
uma vez que os efeitos atestados anteriormente se mostraram mais evidentes para
esta temperatura. Como colocado no capitulo de metodologia, os difratogramas
foram ajustados de maneira a excluir o ruido presente no resultado. A Figura 36

mostra os difratogramas obtidos.
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Figura 36 - Difratogramas das amostras temperadas a 308 °C, particionadas a 350 °C, para os
tempos de 10, 100 e 1000 s. Os graficos estdo deslocados dos eixos para tornar mais facil a sua
interpretagéo.

Observando a Figura 36, notam-se alguns picos nao indexados (68° e 79°
aproximadamente, por exemplo). Estes ndo foram indexados porque foram
atribuidos a um artefato experimental, conforme constatado em experimentos
realizados anteriormente no LCT. Estes picos de difragdo sdo associados a
presenca de fases cristalinas na massa que suporta a amostra no porta-amostra do
difratdbmetro.

Com a analise dos dados do difratograma e a utilizagdo de dois métodos
diferentes, Rietveld e de integracdo numérica dos picos, foram obtidos dois

resultados de fracao de austenita retida, apresentados na Tabela 7 e na Figura 37.
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Tabela 7 - Resultado da fragéo de austenita retida pelos métodos de Rietveld e Trapézios (Integracéo
Numeérica).

Integragao numeérica Método de Rietveld
Tempo F_Austenita | Of austenita | F_Austenita | Or_austenita
10 6,23 1,92 5,33 0,49
100 6,35 1,65 5,27 0,41
1000 6,24 1,13 8,11 0,28
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) e

: //é

Fragdo de austenita (% peso)

1 - Método de Rietveld
Integragéio nhumérica dos picos
0 T —_— . — :
2
10 10 10
Tempo de partigo (s)

Figura 37 - Fragdo volumétrica de austenita retida pelos métodos de Rietveld e de integragéo
numérica dos picos.

O desvio padrdo amostral sobre a quantificagdo pelo método de integracao
numérica & maior. Isto & devido a natureza da metodologia adotada, que nao leva
em conta variagdes da intensidade dos picos ocasionadas por textura. Por esta
razdo, para as analises posteriores, foi utilizada a fragdo de austenita determinada
pelo método de Rietveld.

Os parametros de rede da austenita determinados pelo método de Rietveld

nas amostras analisadas por difragcdo de raios X sao apresentados na Tabela 8.
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Tabela 8 - Calculo do par@metro de rede da austenita.

Temperatura (°C) Tempo (s) Parametro de Rede (A)
10 3,597
308 100 3,600
1000 3,609

5.5 ESTIMATIVA DA COMPOSICAO DE FASES FINAL DO MATERIAL

A partir dos parametros de rede da austenita, a equagdo de Dyson & Holmes
(1970) foi utilizada para estimar a fragdo de carbono presente na austenita retida,
como mostrado na Tabela 9. Nota-se que para tempos de particdo mais longos €

obtida uma austenita mais rica em carbono.

Tabela 9 - Estimativa do carbono presente na austenita retida através da equagdo de Dyson &
Holmes.

Temperatura (°C) Tempo (s) C_Austenita (wt.%) O¢_Austenita
10 0,473 0,210
308 100 0,561 0,216
1000 0,821 0,289

Uma vez determinado o teor de carbono da austenita, é possivel estimar o Ms
da austenita retida que se transforma parcialmente em martensita fresca durante o
resfriamento final. Para tanto, foi utilizada a equagdo empirica de Van Bohemen
(2012), que relaciona a composicdo da austenita com sua temperatura Ms. Os

resultados sao mostrados na Tabela 10.

Tabela 10 - Célculo da temperatura Ms para fragcdo de carbono estimada na martensita fresca
formada durante o resfriamento final das trés amostras, de 10, 100 e 1000 s, através da equagao de
Van Bohemen.

Temperatura (°C) Tempo (s) Ms (°C)
10 260,0
308°C 100 229,1
1000 151,8
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Por sua vez, a partir da temperatura Ms, utiliza-se a equagéo de Koistinen &
Marburger para se determinar a fragdo de martensita fresca formada durante o
resfriamento final. No entanto, a equagdo mencionada fornece a fragao de
martensita formada a partir da fragdo de austenita ndo fransformada antes do
resfriamento final; nenhum resultado experimental fornece essa informacéo. Por
outro lado, a analise dos resultados difracdo de raios X fornece a fragao final de
austenita, apds a transformagao. Dessa forma, é possivel utilizar uma equagao de
conservagao junto a equagao de Koistinen & Marburger para se estimar a fragéo de
martensita fresca ao final do tratamento. O seguinte conjunto de equagdes €

utilizado neste procedimento:

fa'fresca + fy final = fy nio—transformada (5.1.)
fa'fresca = fy nio—transformada -+ {1 —exp[B(Ms —T)]} (5.2.)

Isolando f, nao—transformada N@ €quagao 5.1. e substituindo em 5.2, obtém-se

uma expressao para f ' rresco €M fungéo de parametro conhecidos:

| _ 1—exp[f(Ms —T)]
fa fresca = fy final exp[f(Ms —T)]

(5.3.)

Na equacgdo utiliza-se o mesmo B encontrado na determinagdo da
temperatura de témpera, mostrado na sec¢do 5.1, pagina 33. Uma vez aplicados

todos os parametros conhecidos, obteve-se a Tabela 11 com o resultado do calculo.

Tabela 11 - Resultados de frag&o de fase calculados através da equagéo de Koistinen-Marbuger com
o parametro Ms calculado pela equacéo de Van Bohemen.

Temperatura Tempo F_Megresca F_MiniciaL F_Austenita
(°C) (s) (wt.%) (wt.%) (wt.%)
10 65,4 82,1 5,3
308°C 100 445 82,1 5,3
1000 24,6 82,1 8,1
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6 DISCUSSAO

6.1 NATUREZA DO PRODUTO ISOTERMICO FORMADO NA ETAPA
DE PARTICAO

Algumas hipoteses acerca da microestrutura resultante dos ensaios de
Témpera e Particdo foram levantadas em relagdo ao produto formado
isotermicamente na etapa de partigdo. A discussao foi entdo dividida em possiveis
produtos dos tratamentos realizados, podendo aparecer juntos ou isolados. As
hipéteses sao: a formagdo de martensita na etapa de témpera seguida de uma
movimentacdo de sua interface durante a etapa de particdo, a nucleagao e
crescimento de martensita isotérmica durante a etapa de particdo e a formagao de

bainita ao invés ou concomitantemente a formacgao de martensita.
6.1.1 Migragao de interfaces martensita/austenita

As imagens feitas tanto no MEV quanto no MO demonstraram um tipo de
espessamento sofrido pela fase predominante ao passo que o tempo de particéo
aumentou. Este efeito foi estudado por De Knijf (2015) em publicagdo na qual o
material foi submetido a uma etapa de témpera seguida por uma segunda etapa de
particio, sendo esta feita in situ, documentada por microscopio eletrénico de
transmissdo de alta resolugido, embora na diregdo contraria a da migragao
considerada no presente trabalho. De Knijf et al. (2015) observou espessamento da
austenita frente a martensita, enquanto que o observado nas micrografias sugere
efeito contrario. Santofimia et al (2008) explicita que ambos os efeitos séo possiveis.
Para o caso do avanco da interface da martensita para austenita, a for¢ga motriz para
a movimentagdo provém da diferenca de potencial quimico do ferro presente na
austenita e na martensita. Neste caso, o potencial do ferro na austenita deve ser
superior ao da austenita, possibilitando a migragéo da interface.

Considerando este mecanismo de movimentagdo, Santofimia et al (2011)
também observaram uma expansdo da martensita para condigbes de tratamento

onde nao seria possivel a formagdo de bainita (tempos muito curtos de etapa
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isotérmica) ou a nucleagéo de martensita isotérmica (particdo acima da temperatura
Ms do material).

Dadas as condigdes apontadas nestes trabalhos para que ocorra migragao de
interface martensita/austenita, conclui-se que o fruto do espessamento observado

possa ser o efeito de expansdo da fase martensitica observado por estes autores.

6.1.2 Martensita isotérmica

A etapa de particdo do presente trabalho foi realizada a 350°C, temperatura
abaixo do Ms encontrado para o material CQ6. Logo, com a etapa de témpera tendo
sido feita de maneira incompleta, € possivel que durante a etapa de particao parte
desta austenita nao transformada e instavel se transforme.

O efeito foi descrito por Kim, Speer, & De Cooman (2011), em trabalho onde
foi estudada a transformacao isotérmica abaixo da temperatura Ms de um ago
contendo manganés e silicio. Na publicagdo, os autores descreveram a
transformac@o martensitica em condicdes de resfriamento brusco (témpera) e a
temperatura constante (tratamento isotérmico), e mostraram que a transformacao
martensitica continua ocorrendo mesmo apds a interrupgao da témpera, se a
temperatura mantida for abaixo da temperatura Ms.

Além disso, os autores discorrem sobre as semelhangas entre a morfologia da
martensita resultante de témpera (martensita atérmica) e a resultante de etapa
isotérmica (martensita isotérmica). As imagens obtidas no MEV mostraram

estruturas muito parecidas com a encontrada por Kim et al. (2011) (Figura 39).
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Figura 38 - Imagem feita em MEV, de amostra temperada a 328 °C, particionada a 350°C durante 10
s, atacada com Nital 2%. As setas evidenciam as areas onde se enxerga semelhanca com a
microestrutura encontrada por Kim, Speer e De Cooman (2011) em seu trabalho acerca da
transformacao isotérmica da martensita.

Figura 39 - Produto isotérmico obtido por Kim et al. (2011) em etapa de partigéo a 390 °C durante 10
s, onde as linhas pretas continuas delimitam os grdos de austenita, as tracejadas delimitam os
pacotes dentro destes gréos e as brancas indicam blocos que formam estes pacotes. (Kim, Speer, &
De Cooman, 2011)
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6.1.3 Formagao de Bainita

Uma das premissas iniciais do trabalho era de provavel supressao da
precipitacdo de carboneto, devido a alta fragdo de elementos de liga presentes no
material. No entanto, foi observada a formagdo de carbonetos no interior da
martensita particionada.

A austenita ndo transformada durante a témpera entdo esta sujeita a esperar
a dissolugao destes carbonetos para s6 entdo receber o carbono particionado da
martensita. Esta reacgao de dissolugdo pode ser lenta, e se nao for dado tempo
suficiente para que ela ocorra, uma fragdo maior de austenita instavel resultara na
microestrutura.

A partir desta austenita ndo estabilizada torna-se possivel a formacgao de
bainita livie de carbonetos. HajyAkbary et al. (2016) realizaram estudo acerca das
reacdes que influenciam na particao de carbono, sendo elas a formacéao de bainita e
a precipitagcdo de carbonetos.

Os resultados encontrados no MEV atestam alguns efeitos também
encontrados por HajyAkbary et al. (2016), conforme na Figura 13. Como mostra a
resposta dilatométrica na etapa de particdo, com o aumento da temperatura de
témpera observa-se um aumento da dilatacéo sofrida pelas amostras, sendo este
resultado também encontrado por HajyAkbary.

Segundo o estudo, a formagao de bainita entdo seria favorecida com o
aumento da temperatura de témpera, uma vez que desta forma ter-se-ia uma
témpera "mais incompleta", proporcionando maior fragéo de austenita retida instavel
para posterior transformagdo. Apesar de ndo ter sido conduzido um estudo
detalhado, a semelhanca entre os resultados pode ser um indicativo de que talvez
haja formagao de bainita na microestrutura resultante do presente trabalho.

Com relagéo & formagédo de carbonetos, mostrou-se que quanto maior o
tempo de particdo, menor a fragao de carbonetos presentes na microestrutura, uma
vez que ha mais tempo para a dissolugdo dos mesmos (HajyAkbary, Sietsma,
Miyamoto, Furuhara, & Santofimia, 2016). Este resultado também foi observado
através das imagens feitas no MEV entre os tempos de 100 e 1000s (figuras 40 e
41).
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Figura 40 - A imagem foi feita com MEV, de amostra temperada a 308 °C, particionada a 350°C
durante 100 s.

Figura 41 - A imagem foi feita com MEV, de amostra temperada a 308 °C, particionada a 350°C
durante 1000 s.
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Apbés o levantamento dos possiveis produtos da etapa isotérmica do
tratamento, mostrou-se menos provavel a formacao de bainita a partir da austenita
instavel, isto porque esta reagdo seria a mais dificil de ocorrer dado que o
tratamento isotérmico foi feito abaixo da temperatura Ms do material, e por tempos
curtos. Sendo assim, restaram as hipéteses de migragdo da interface martensita e
austenita e a formagao de martensita isotérmica, cujos requisitos para ocorréncia se

encaixam nas condi¢bes praticadas nos tratamentos.

6.2 FORMACAO DE MARTENSITA FRESCA NO RESFRIAMENTO
FINAL

O calculo final para quantificacdo das fases resultantes do tratamento das
amostras nao obteve resultados coerentes, uma vez que a soma das fragbes acabou
excedendo 100%. Estudando a metodologia adotada, uma hip6tese analisada foi a
de que o calculo Ms através da equagéo escolhida (Van Bohemen, 2012) n&o tenha
sido apropriado uma vez que o Ms encontrado foi muito alto.

A fim de investigar esta hipdétese o Ms experimental da austenita nao
transformada pode ser estimado pelas curvas de dilatagdo em funcdo da
temperatura durante o resfriamento final (figuras 42—44). Através de sua observagio
é possivel notar para todas as temperaturas um descolamento entre a reta tangente
ao inicio do resfriamento e a curva de dilatagao. Isto mostra uma mudanga na taxa
de dilatagdo, indicando que nestes pontos houve transformagéo de fase. Para a
amostra com temperatura de témpera de 328 °C e particdo durante 10 s fica
evidente este ponto de inflexdo. Considerando que a transformagdo que ocorre
durante este resfriamento final € martensitica, resultando em martensita fresca, é
possivel estimar a temperatura de inicio ta transformacgao através destes pontos de
inflexao (Tabela 12).
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Tabela 12 - Comparacgéo entre 0 Ms calculado pela equagdo de Van Bohemen e a temperatura onde
ocorre descolamento entre a tangente do inicio de resfriamento final e a curva de dilatagao,

representando momento onde ocorre dilatagdo e onde provavelmente se tem transformagao
martensitica.

Tempo de Ms calculado - Ms experimental
Temperatura (°C) oL
Particao (s) Van Bohemen (°C) (°C)
10 260,0 = 250
308 100 229,1 =230
1000 1561,8 = 230
0.0
— 10s
100s
-0.2 4 —— 1000s

Dilatagéo relativa (%)

0 100 200 300 400 500
Temperatura (°C)

Figura 42 - Dilatagdo contra Temperatura da amostra temperada a 288 °C e particionada a 350°C
durante 10, 100 e 1000 s. Observa se uma mudanga na taxa de dilatagéo bastante suave e abaixo de
100°C. A seta preta indica o sentido do tratamento.



62

0.0
— 10s
100 s
-0.2 —— 1000 s

Dilatag&o relativa (%)

-1.4

0 100 200 300 400 500
Temperatura (°C)

Figura 43 - Dilatagdo contra Temperatura da amostra temperada a 308 °C e particionada a 350°C
durante 10, 100 e 1000 s. Observa se uma mudanga mais brusca na taxa de dilatagao, levantando a
hipétese de transformagao de fase, na faixa de 200°C. A seta preta indica o sentido do tratamento.

0.0
— 10s

— 100s
—— 1000 s

¢ao relativa (%)
S S S S
[e-] 2] £ N

Dilata

-1.0

-1.21

0 100 200 300 400 500
Temperatura (°C)

Figura 44 - Dilatagéo contra Temperatura da amostra temperada a 328 °C e particionada a 350°C
durante 10, 100 e 1000 s. Desta vez fica clara uma transformagéo de fase para o tempo de 10 s na
faixa dos 300°C. A seta preta indica o sentido do tratamento.
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Observando as temperaturas obtidas com a andlise grafica das curvas de
dilatagdo em fungdo da temperatura, conclui-se que estas s&o razoavelmente
coerentes com os resultados obtidos pela metodologia de Van Bohemen(Van
Bohemen, 2012). Logo, o Ms nao foi o problema da metodologia escolhida.

A outra hipotese levantada é de que o B utilizado para a quantificagao final
nao seja adequado para quantificagao. Isto porque o B utilizado foi calculado através
do ajuste da curva obtida na témpera da amostra homogeneizada. A microestrutura
inicial &€ formada por graos maiores de austenita, resultando em uma microestrutura
final também diferente. Logo, as condigbes para as quais o p deveria ser utilizado
sao diferentes das condicdes das amostras que sofreram o tratamento de Témpera

e Partigéo, explicando o erro encontrado na quantificagéo de fases.
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7 CONCLUSOES

As seguintes conclusdes podem ser tiradas deste trabalho:

e Com o aumento da temperatura de témpera foi constatado o aumento do
microconstituinte MA, que se trata da associagdo entre martensita fresca
(transformada a partir da austenita ndo estabilizada) e filmes de austenita
retida. Isto é associado @ menor fragdo de martensita inicialmente formada na
etapa de témpera para temperaturas maiores de témpera.

o Para a temperatura de témpera de 308 °C e particdo a 350 °C, com o
aumento de 10 para 100 s a fragdo de austenita retida nao varia
significativamente, mas de 100 para 1000s é constatado o aumento da
mesma. O teor de carbono da austenita também aumentou continuamente
desde 10 a 1000 s.

o Foi observada uma reacgao isotérmica durante a etapa de particao através dos
dados de dilatometria. As evidéncias experimentais apontaram que esta
reacdo €& provavelmente associada a migragdo das interfaces
martensita/austenita, no sentido de espessamento da martensita.

e Foi observada a precipitagdo de carbonetos no interior da martensita
particionada e que a fragado de carbonetos diminui com o aumento de 100
para 1000 s de parti¢éo. Isto acontece porque a particdo de carbono desde a
mistura de martensita e carbonetos para a austenita sé6 € possivel com a
dissolugdo destes carbonetos.

¢ Finalmente, assume-se que a microestrutura final das amostras contém
martensita particionada — formada durante a témpera e que sofre
espessamento pela migragdo da interface martensita/austenita durante a
etapa de particho —, martensita fresca — formada durante o resfriamento
final do tratamento —, austenita retida e carbonetos de transigéo precipitados

no interior da martensita particionada.
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