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RESUMO

Acos utilizados em ferramentas de corte precisam ter uma 6tima relagdo entre
dureza e tenacidade para garantir um bom desempenho em trabalho. O controle sobre a
morfologia e distribuicdo dos carbonetos, bem como as fases presentes apds o
tratamento térmico tem grande influéncia sobre a tenacidade. Como a taxa de
resfriamento e a inser¢cdo do tratamento criogénico modificam estas caracteristicas, o
objetivo do trabalho é estudar a influéncia destes parametros sobre a microestrutura e a
correspondente tenacidade. Com isso, avaliar o impacto destes fatores no ciclo de
tratamento térmico do material ABNT D2 na faixa de dureza de 58-60 HRC. Para isso
serdo realizados ciclos de tratamentos térmicos em diferentes condi¢cGes para andlise das
curvas de resfriamento, fases presentes e sua proporcao através de difracdo de raios-X,
tamanho e distribuicdo dos carbonetos através de metalografia e MEV, medicdo de
dureza Rockwell C e ensaio de tenacidade a fratura. Os resultados permitem avaliar o
impacto da taxa de resfriamento e tratamento criogénico sobre a tenacidade a fratura,
mostrando que os melhores resultados sdo obtidos para os ciclos sem criogenia, havendo
uma reducdo de 8% da tenacidade a fratura para ciclos criogénicos. No entanto, a
guantidade de carbonetos secundarios menores foi maior para os ciclos com criogenia,
sendo o ciclo com criogenia e menor taxa de resfriamento a condigao que apresentou
maior precipitacdo durante o revenimento, cerca de 51% de acréscimo em relagdo a
condigao inicial. Desta forma, o trabalho foi capaz de elucidar os impactos das diferentes

rotas de tratamento térmico sobre a dureza e tenacidade a fratura.

Palavras chave: Ago Ferramenta. Tenacidade a Fratura. Tratamento Criogénico.

Tratamentos Térmicos.



Vil

ABSTRACT

Steel used in cutting tools need to have good relationship between its hardness
and its toughness in order to ensure good performance. The control over morphology and
distribution of carbides, as well as their phases after heat treatment has great influence
on the material toughness. As the cooling rate and the insertion of the cryogenic
treatment modify these characteristics, the objective of this study is to understand the
influence of these parameters on the microstructure and the resulting toughness.
Therefore, it allows an evaluation of the impact of these factors in the thermal treatment
cycle of the ABNT2 material in the hardness range of 58-60 HRC. To accomplish this,
cycles of heat treatment in different conditions will be made for the analysis of the
cooling curves, current phases and their proportion through X-ray diffraction, sizes and
distribution of the carbides through metallography and SEM, measurements of Rockwell
C hardness and test of fracture toughness. The results allow an evaluation of the impact
of the cooling rate and cryogenic treatment on fracture toughness, showing that the best
results are obtained for cycles without cryogenics, with a reduction of 8% in fracture
toughness for cryogenic cycles. However, the number of minor secondary precipitates
were shown to be higher for cryogenic cycles, with the cryogenic cycle and lower cooling
rate being the condition that has presented higher precipitation during the tempering
process, showing 51% increase over the initial condition. Therefore, this study was able to
elucidate the impact of the different thermal treatment routes on the hardness and

fracture toughness.

Keywords: Tool steel. Fracture toughness. Cryogenic treatment. Heat treatment.
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1. INTRODUGCAO

O setor metal mecanico da regido da serra gaucha é um grande mercado
consumidor de ac¢o ferramenta, devido ao elevado numero de industrias metalurgicas
presentes na regido. A necessidade crescente do aumento de produtividade motiva as
empresas a investir cada vez mais no desenvolvimento de processos para suprir esta

demanda.

Acos ferramentas sdo acos de alta liga projetados para atender as mais variadas
necessidades de aplicagdo como matrizes, moldes, ferramentas de corte intermitente e
continuo, ferramentas de conformacdo de chapas, corte a frio, componentes de

maquinas, entre outros.

Segundo (BLAZYNSKI, 1986) a fabricacdo de uma ferramenta deve combinar
restricdes financeiras e engenharia de projeto. Pois quando uma ferramenta falha nao se
deve levar em conta apenas o custo da ferramenta e sim todo o custo da interrupcdo de
uma linha de produgdo. Desta forma a matéria prima e suas propriedades devem ser bem

selecionadas para o melhor rendimento da ferramenta.

Dentre os acos ferramentas mais utilizados destacasse o aco ABNT D2, para
aplicagdo em estampagem, cunhagem e repuxo, rolos laminadores de roscas, centros
para tornos, puncdes e calibres. Caracterizado pela alta estabilidade dimensional e alta
resisténcia ao desgaste. Correspondendo entorno de 22% de todos os agos ferramentas

tratados termicamente na regido (IDS, 2009).

Diversos estudos (DAS; DUTTA; RAY, 2010a; DAVIS; KING, 1993; LI et al., 2014)
sobre a influéncia dos parametros de tratamento térmico nas propriedades metalurgicas
das ferramentas ja foram realizados com o objetivo de aumentar a vida util. A melhora da
resisténcia mecanica, resisténcia ao desgaste e tenacidade é o foco principal dos
pesquisadores (GILL et al., 2011). A temperatura de austenitizacdo, tempo de encharque,
resfriamento, tratamento criogénico e revenimento, sdo os parametros mais estudados
(AMINI; AKHBARIZADEH; JAVADPOUR, 2012; GILL et al., 2011; LESKOVSEK; SUSTARSIC;
JUTRISA, 2006).



O presente trabalho avaliard o efeito da taxa de resfriamento e do tratamento
criogénico sobre a microestrutura e a correspondente tenacidade a fratura no ago
ferramenta ABNT D2 temperado em forno a vacuo. Desta forma, determinar a condicao
de microestrutura que melhore a tenacidade a fratura, além de estudar como estes
parametros tém influéncia sobre as caracteristicas e morfologia da microestrutura
resultante. Para isso, os seguintes parametros serdo mantidos constantes: material (barra
redonda laminada), geometria dos corpos de prova, taxa de aquecimento, temperatura
de austenitizacdo, tempo de austenitizacdo, gas de tempera (N,), fornos de tratamento
térmico, método criogénico (N, liquido, Deep Cryogenic Treatment) e temperatura de

revenimento 480°C.
2. OBIJETIVO

O objetivo principal do trabalho é avaliar a influéncia da taxa de resfriamento e
do tratamento criogénico sobre a microestrutura e correspondente tenacidade a fratura,
para determinar o ciclo de tratamento térmico que aumente a tenacidade do material em

estudo na faixa de dureza de 58-60 HRC.

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Agos Ferramentas

Acos ferramentas sdao acos com elevado teor de elementos de liga, como Cromo,
Molibdénio, Tungsténio, Vanadio, entre outros. O alto carbono e a presenca de
elementos de liga tém como objetivos aumentar a resisténcia mecanica e a dureza, sendo
que a microestrutura tipica destes agos contém matriz martensitica com carbonetos
dispersos (ROBERTS; KRAUSS; KENNEDY, 1998). A morfologia desta microestrutura
depende do histérico dos processos pelos quais o material foi submetido, como
solidificacdo, conformacdo a quente, metalurgia do pd, tratamentos térmicos, entre

outros.

Por exemplo, os carbonetos nos contornos de grao crescem consideravelmente a
cada ciclo de forjamento, ja os carbonetos secundarios na matriz ndo estdo sujeitos ao
coalescimento, pois tém um maior caminho de difusdao. Para cada ciclo de

aquecimento/deformacdo ha uma diminuicdo da quantidade de carbonetos menores e



um aumento da quantidade de carbonetos maiores, este fendmeno ocorre para
promover a diminuicdo da energia de superficie das particulas. J& os grdos se tornam

menores devido ao processo de recristalizacdo (BOMBAC et al., 2013).

Os elementos de liga causam modificacdes no equilibrio das fases presentes no
aco, uma das principais modificacGes é sobre o campo austenitico, esta influéncia pode
ocorrer de duas maneiras, pela expansdo ou contracdo do campo austenitico
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006). O cromo, vanadio e molibdénio contraem o campo
austenitico e sdo denominados de estabilizadores de ferrita, j4 o carbono, manganés e
niquel expandem o campo austenitico e sdao denominados de estabilizadores de
austenita. A influéncia de alguns elementos de liga sobre estabilizacdo da ferrita e

austenita pode ser vista na Figura 1.
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Figura 1 - Influéncia dos elementos de liga na estabilizacdo da (a) ferrita e (b) austenita adaptado de
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006)

A presenga de carbonetos aumenta a dureza, a resisténcia mecanica e a
resisténcia ao desgaste. Os principais formadores de carbonetos sdo Cromo, Tungsténio,
Molibdénio, Vanadio, Titanio, Nidbio e Zirconio. Alguns formadores de carbonetos

também s3do estabilizadores de ferrita (MEEKISHO; YAO; TOTTEN, 2010)



O cromo é um dos principais elementos de liga adicionados aos acos
ferramentas, desde teores muito baixos até muito altos. Acos com 5% de cromo junto a
1% de molibdénio possuem uma o6tima temperabilidade, sendo passiveis de serem
endurecidos ao ar. Acos de 11% a 14% de cromo com carbono elevado possuem uma
notavel resisténcia ao desgaste devido a presenca de carbonetos (CHIAVERIVI, 1990). A

influéncia do cromo sobre a quantidade de carbono em solucdo sdélida pode ser vista na

Figura 2.
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Figura 2 - Influéncia do Cromo sobre a solubilidade de carbono na austenita adaptado de(BAIN; PAXTON,

1966).

Existe uma grande variedade de acos ferramentas com composi¢cdes quimicas
diferentes, que atendem as mais variadas demandas. Estes acos sdo projetados para

atingirem um alto grau de qualidade e durabilidade em servico através dos tratamentos

térmicos de témpera e revenimento.



3.1.1. Classificacao

A classificacdo dos agcos em grupos tem como objetivo facilitar a comparacao,
avaliacdo e selecdo de um ago para uma aplicacdo especifica. Devido a grande diversidade

de agos com relagdo a composigao quimica.

As normas mais utilizadas no Brasil para a classificacdo dos agos ferramentas
foram as criadas pelos 6rgdos “Society for Automotive Engieneers” (SAE), “American Iron
and Steel Institute” (AlSI) e Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT). Sendo que
as normas AISI ASTM A681-08(2015) e ABNT NBR 122-1:2005 sdo as mais populares, pois
sdo de facil compreensdo. Os acos ferramentas sdo classificados pela ABNT de acordo

com as suas principais caracteristicas metalurgicas ou de acordo com a sua aplicagdo:

e Acos Ferramenta para Trabalho a Frio temperéveis em Agua (W)
e Acos Ferramenta Resistentes ao Choque (S)

e Acos Ferramenta para Moldes Plasticos (P)

e Acos Ferramenta para Trabalho a Frio (O, Ae D)

e Acos Ferramenta para Trabalho a Quente (H)

e Acos Rapidos (M eT)

3.1.2. Ago Ferramenta para Trabalho a Frio Série D

Dentre os principais acos para trabalho a frio destaca-se a série ABNT D, na qual
0 aco Tipo D2 é o mais empregado. O ABNT D2 é um aco ledeburitico de alto carbono e
alto cromo, utilizado quando se deseja combinar suas propriedades de alta resisténcia ao
desgaste, alta resisténcia a compressdo, boa temperabilidade, alta estabilidade na
témpera e boa resisténcia ao revenimento (BLAZYNSKI, 1986). Recomendado para
ferramentas de corte de materiais, ou para ferramentas de conformacdo sujeitas a

elevadas tensdes de dobramento (BOLLER EDELSTAHL GMBH, 2004).

As propriedades deste aco estdo vinculadas com a sua microestrutura, que por
sua vez depende do processo de fabricacdo e dos processos de tratamentos térmicos
aplicados. Durante a solidificagao do ago ha uma considerdvel segregagdao de elementos

de liga que torna indispensavel a conformacdo a quente, com objetivo de homogenizar



esta estrutura segregada, porém nesta temperatura de conformagao existem carbonetos
gue sdo estaveis e ficam alinhados paralelamente a direcdo de conformacdo (ROBERTS;
KRAUSS; KENNEDY, 1998). Sendo que este alinhamento tem forte influéncia na

tenacidade final do material (VAHDAT; NATEGH; MIRDAMADI, 2014).

O aco ABNT D2 possui uma alta temperabilidade e alta profundidade de témpera
devido a alta quantidade de elementos de liga. O molibdénio é especialmente efetivo em
suprimir a formagao de perlita durante o resfriamento, o que permite a témpera ao ar em
determinadas espessuras (ROBERTS; KRAUSS; KENNEDY, 1998). A faixa de composicdo

quimica do ABNT D2 pode ser observada na Tabela 1.

Tabela 1 - Faixa de Composi¢do Quimica ABNT D2.

ABNT % C % Mn % Prmax | % Smax % Si % Cr % Mo % Vmax
D2 1,40-1,60 | 0,15-0,60 0,03 0,03 0,15-0,60 | 11,00-13,00 | 0,70-1,20 1,10

3.2. Tratamentos Térmicos

As propriedades de um material podem ser modificadas pela variacdo de
condicbes termodinamicas, pela adicdio de elementos de liga, ou pela inibicdo da
formacdo de fases estaveis durante o resfriamento. O ago pode variar a sua resisténcia
mecanica de 200 (microestrutura: ferrita+carbonetos) a 2500 MPa (microestrutura:
martensita) pela variacdo da taxa de resfriamento durante o tratamento térmico

(MEEKISHO; YAO; TOTTEN, 2010).

Tratamento térmico é definido como o conjunto de operagfes de aquecimento e
resfriamento, sob condi¢des controladas, a fim de modificar as propriedades metalurgicas
de um metal sélido ou liga. As principais razGes para se realizar tratamentos térmicos

segundo (HARRY CHANDLER, 1995) sdo:

e remover as tensdes geradas pelos processos de fabricacdo;
e refinar o tamanho de grao;
e aumentar a resisténcia ao desgaste de uma superficie pelo aumento da

dureza, mantendo resisténcia ao impacto através de um nucleo macio;



e melhorar as propriedades de um aco para reducdo de custo, evitando
substituicdo por um aco de maior valor agregado;

e aumentar a tenacidade, aumentando a resisténcia mecanica e ductilidade;

e melhorar as propriedades de corte de um ago ferramenta;

e melhorar as propriedades magnéticas ou elétricas;

Os tratamentos térmicos mais utilizados para o aco AlSI D2 s3ao apresentados na
Tabela 2, a selecdo da rota de tratamento térmico deve ser planejada com base em todo o
processo de fabricagdo e na aplicagao da ferramenta. Neste momento as modificagdes
presentes na estrutura causadas durante o processo de fabricacdo, como o surgimento de
tensdes residuais devido a usinagem, soldagem e conformacdo mecanica, devem ser

avaliadas para evitar falhas durante o ciclo de tratamento térmico.

Tabela 2 - Principais tratamentos térmicos e termoquimicos no AlSI D2 adaptado de (HARRY CHANDLER,

1995).

Tratamento Temperatura Resfriamento

Recozimento 850°C No forno até 650°C apds ao ar

Alivio de Tensodes |650-750°C No forno até 500°C apds ao ar

Témpera 990-1050°C Oleo, Gas a alta velocidade, Ar soprado, Martémpera
Revenimento Conforme a dureza |Resfriamento intermedidrio até temperatura ambiente
Nitretacao 480-530°C Resfriamento intermediario até temperatura ambiente
Carbo-nitretacao |570°C Resfriamento intermediario até temperatura ambiente

3.2.1. Témpera

A témpera de agos é o tratamento térmico que visa aumentar a dureza,
resisténcia mecanica e a resisténcia ao desgaste através da transformacdo martensitica. O
processo de témpera pode ser dividido em duas etapas, a primeira é o aquecimento que
consiste em elevar a temperatura do material até a austenitizagdo. A segunda etapa é o
resfriamento, caracterizada pela alta taxa de resfriamento que garante a transformagao
martensitica sem causar danos ao material, como deformacdo excessiva e trincas (HARRY

CHANDLER, 1995).

As etapas de austenitizacdo e resfriamento tém forte influéncia na

microestrutura final e por consequéncia na tenacidade. Temperaturas elevadas de



austenitizacdo tendem a aumentar o tamanho de grdo e aumentar a quantidade de
elementos de liga dissolvidos. Estas variacdes de microestrutura tém impacto sobre a
tenacidade e modo de fratura do aco (LESKOVSEK; SUSTARSIC; JUTRISA, 2006). Taxas de
resfriaimento inadequadas podem favorecer a formacdo de fases indesejadas na
microestrutura comprometendo as propriedades metallrgicas do material. Na témpera a
velocidade de resfriamento deve ser suficiente para promover a transformacdo
martensitica sem a formacdo de outras microestruturas como bainita e perlita (GHASEMI
NANESA; JAHAZI, 2015). Um répido resfriamento durante a témpera tende a manter
parte dos elementos de liga dissolvidos em solucdo sélida (MEEKISHO; YAO; TOTTEN,

2010) favorecendo a posterior precipitagdao secundaria no revenimento.

O controle sobre os pardametros de processo justifica a utilizacdo cada vez maior
dos fornos a vacuo na témpera de acos ferramentas. As vantagens estdo vinculadas a

algumas caracteristicas do processo como:

® processo ocorrer sem movimentagdo da carga, permitindo a instalagao de
termopares na superficie e nucleo de amostras para controle e
monitoramento da temperatura durante aquecimento e resfriamento;

e ajustar parametros de processo em tempo real com base nos gradientes
de temperatura da superficie e nucleo;

e ndo ocorrerem alteracdes superficiais nas pecas, como oxidacdao e
descarbonetacdo;

e utilizar gads em alta pressdo para garantir uma étima uniformidade de
resfriamento e possibilidade de controle da taxa de resfriamento;

e rastreabilidade e histdrico do processo (MEEKISHO; YAO; TOTTEN, 2010).

O resfriamento em fornos a vacuo geralmente é realizado com gas, sendo que os
gases mais utilizados sdao o nitrogénio, argbnio, hélio e o hidrogénio. Em geral gases nao
possuem bom coeficiente de transferéncia de calor a pressdo atmosférica, com isso, o
resfriamento é realizado com gas pressurizado para aumentar a taxa de resfriamento,

como pode ser observado na Figura 3.
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Figura 3 - Comparagdo da taxa de resfriamento entre ar calmo e ar comprimido a 1Kg/cm2durante o
resfriamento de uma esfera de prata com didmetro de 20mm, adaptado de (MEEKISHO; YAO; TOTTEN, 2010).

As caracteristicas fisico-quimicas dos principais gases utilizados em fornos a
vacuo podem ser vistas na Tabela 3. Estas caracteristicas influenciam na taxa de
resfriamento, como pode ser visto na Figura 4. Sendo que na pratica o gas mais utilizado é
o nitrogénio devido ao seu baixo custo, ja o hidrogénio oferece excelentes condi¢des de
témpera, porém ndo oferece condicdes seguras de armazenamento e utilizacdo por ser

um gas explosivo.

Tabela 3 - Propriedades fisico-quimicas dos gases de témpera, adaptado de (MEEKISHO; YAO; TOTTEN,

2010).

Propriedade: Argénio | Nitrogénio Hélio Hidrogénio
Calor Especifico (KJ/Kg K) 0,5204 1,041 5,1931 14,3
Condutividade Térmica (W/m K) 177 x 10™ 259 x 10™ 1500 x 10 1869 x 10
Coeficiente de Transferéncia de Calor (W/m2 K) 360 500 775 950
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Figura 4 - Taxas de resfriamentos para uma barra de 25 mm de didmetro em diferentes gases de témpera,
adaptado de (MEEKISHO; YAO; TOTTEN, 2010).

Nem todos os agos sdo tratdveis em fornos a vacuo (MEEKISHO; YAO; TOTTEN,
2010), esta limitacdo é dada pelas caracteristicas do equipamento como, pressdo, projeto
do trocador de calor e tipo de gas utilizado. Pois a partir destas caracteristicas se obtém a
maxima taxa de resfriamento. A taxa de resfriamento critica, que garante a
microestrutura adequada, para cada ago é obtida através da curva de resfriamento

continuo, por exemplo, Figura 5.
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Figura 5 - Curva de resfriamento continuo para o aco ABNT D2 austenitizado a 1020° C por 30 minutos
adaptado de (BOLLER EDELSTAHL GMBH, 2004).

O parametro de resfriamento (A) é definido como o tempo em segundos para
resfriar um aco de 800 a 500° C dividido por 100. Este parametro pode corresponder ao
resfriamento de diferentes pontos, em vdrias espessuras e em diferentes meios de
témpera. Sendo utilizado para prever a microestrutura em regides da peca através do

diagrama de tempo de resfriamento.

O diagrama de resfriamento consiste em duas partes, a superior na qual o
parametro de resfriamento permite prever as fases formadas apds o tratamento térmico
bem como suas quantidades, e a inferior que permite relacionar a espessura com o

tempo de resfriamento. O diagrama de resfriamento do aco ABNT D2 é representado na

Figura 6.

A utilizacdo destes diagramas ajuda a estabelecer o didmetro critico e as
condi¢cdes do meio de resfriamento. A partir do monitoramento do processo pode-se
estabelecer para cada espessura e pressdo de resfriamento o valor de A, possibilitando

estudos da influéncia da taxa de resfriamento sobre a estrutura.
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Estudos recentes mostram que a taxa de resfriamento tem influéncia na
estrutura final do aco ABNT D2, onde a precipitacao de carbonetos foi observada antes da
transformacdo martensitica para A igual a 0,35 enquanto que, para um resfriamento mais

severo, A igual a 0,07, ndo foi observado a precipitacdo (NANESA; JAHAZI; NARAGHI,

2015).
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Figura 6 - Diagrama de tempo de resfriamento para o aco ABNT D2austenitizado a 1020° C por 30 minutos
adaptado de (BOLLER EDELSTAHL GMBH, 2004).

3.2.2. Martensita

Um aco resfriado rapidamente do campo austenitico, ndo tera tempo suficiente
para a transformacdo eutetdide (formacgdo de ferrita e cementita), pois se trata de uma
transformacdo controlada por difusdo (PORTER; EASTERLING, 1992). Para esta condicdo
outra transformacdo se torna favoravel e uma nova fase metaestdvel, a martensita, ira se
formar. Esta transformacdo metaestdvel ndo é controlada por difusdo e ocorre na ordem

da velocidade do som em um metal.

Os atomos de ferro durante esta transformacao movem-se coletivamente saindo
do sistema cristalino cubico de face centrada e indo para um sistema tetragonal de corpo
centrado. Durante essa transformagdo de fase os atomos de carbono ndo tém tempo

para a difusdo ficando nos intersticios da estrutura tetragonal.
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A estrutura cristalina da martensita é tetragonal de corpo centrado. Na Figura 7
0s pontos pretos representam atomos de carbono e os circulos representam atomos de
ferro, é possivel verificar as distor¢cdes na estrutura cristalina gerada pela transformacao

martensitica.

o
o

(B) (< (D)

Figura 7 - Distor¢do de Bain na estrutura cristalina gerada pela transformagdo martensitica. (A) Sistema
cubico de face centrada. (B) Representagdo da austenita tetragonal. (C) Martensita tetragonal. (D) Sistema cubico de
corpo centrado. Adaptado de (ABBASCHIAN; ABBASCHIAN; REED-HILL, 2009).

A temperatura de transformacao inicial martensitica (Ms) esta associada a certa
forca motriz para transformacdo da austenita (y) em martensita (a’), como representa a
Figura 8. Demonstrando que existe a necessidade de um super-resfriamento para que
ocorra a transformacdo e diminuicdo da energia livre de Gibbs do sistema. Desta forma a
transformacdo cessa quando a variacdo de temperatura é nula, ou seja, resfriamentos

isotérmicos promovem uma fracdo de transformacdo (PORTER; EASTERLING, 1992).
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Figura 8 - Energia livre associada as fases austenita (y) e martensita (a’) para uma dada composi¢cdo de
carbono, adaptado de (PORTER; EASTERLING, 1992).

Modelos matematicos para cdlculo de volume da transformagao martensitica,
demonstram que a fracdo da transformacdo é proporcional ao super-resfriamento e
inversamente proporcional a uma funcdo da temperatura do meio de témpera (YU,

1997).

A quantidade de carbono aprisionado na estrutura que deveria ser cubica de
corpo centrado produz uma estrutura com alta tensdo interna (ABBASCHIAN;
ABBASCHIAN; REED-HILL, 2009). Desta forma tornando esta fase extremamente dura em

relacdo as demais fases do ferro.
3.2.3. Carbonetos

Alguns elementos de liga sdao fortes formadores de carbonetos, como Cromo,
Molibdénio e Tungsténio. A adicdo destes elementos faz com que a cementita ndo seja
mais o Unico tipo de carboneto formado, modificando a microestrutura do aco. Na Figura
9 é mostrada a posicao dos elementos que sao fortes formadores de carbonetos na tabela

periddica.
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Figura 9 - Posicdo dos elementos na tabela periddica que séo fortes formadores de carbonetos (BHADESHIA;

HONEYCOMBE, 2006).

Alguns elementos como Nidbio, Titanio e Vanadio sdo formadores de carbonetos

muito fortes, sendo capazes de formar carbonetos em concentracdes em peso muito

baixas (<0,1%) (BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006). Sendo esperado que acos que

contenham estes elementos tenham sua microestrutura alterada radicalmente. Recentes

trabalhos demonstram que a adi¢do de nidbio ao ABNT D2, cerca de 1,5 % em peso, pode

aumentar a ductilidade e a tenacidade deste aco pela modificacdo da microestrutura

(HAMIDZADEH; MERATIAN; MOHAMMADI ZAHRANI, 2012).

O Vanadio, Cromo e Molibdénio possuem em sua forma metdlica estrutura

cristalina cubica de corpo centrado. Porém quando ligado com o Carbono para formar

carbonetos a estrutura cristalina pode-se modificar para minimizar energia do sistema,

alguns sistemas cristalinos para carbonetos sdo apresentados Tabela 4.

Tabela 4 - Estrutura cristalina de alguns carbonetos, adaptado de (ROBERTS; KRAUSS; KENNEDY, 1998).

Tipo de Carboneto:

Estrutura

Observagoes

Tipica estrutura da cementita (Fe;C), mas também pode ser possivel

M;C Ortorrémbica
3 com Fe, Mn, Cr e com menor chance com W, Mo e V.
Geralmente encontrado em acgos ligados ao Cromo, resistentes a
M,Cs Hexagonal dissolugdo em altas temperaturas. Alta dureza e resistente a abrasao.
Encontrados como produtos do revenimento de agos rapidos.
Presente em agos com alto teor de Cromo e agos rapidos. O Cromo
M,3Cs CFC T .
pode ser substituido por Fe para produzir carbonetos com W e Mo.
Carbonetos W e Mo. Podendo conter moderadas quantidades de Cr, V,
MgC CFC Co. Presente em agos rapidos oferecendo uma excelente resisténcia a
abrasdo.
Carbonetos ricos em W e Mo, aparecem apos o revenimento. Podem
M,C Hexagonal . S .
dissolver uma considerdvel quantidade de Cr.
MC CEC Carbonetos ricos em V. Resistente a dissolugdo, sendo que quando

dissolvido pode precipitar no endurecimento secundario.
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Os carbonetos se formam durante a solidificacdo do a¢o e a porcentagem das fases de

equilibrio em fun¢do da temperatura pode ser observada na Figura 10.

100 ¢ Austenita —

. Ferrita / ]
90 ¢ 1 " |
L N

80 ¢ . |
] |
4 " [ ¢\
L ]
| |
L ]

T0 4 Liquido
% . ! ?
m ]
s | $ "
=
s S0¢ , ’
e 1 ¢
E 40¢
% g0l | MauCe {1
o e MC ? T 73
[

L
x ) e
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Temperatura °C

Figura 10 - Diagrama de % em peso de fases de equilibrio em fungdo da temperatura adaptado de
(MOHAMMED et al., 2014).

Durante a solidificacdo do aco ferramenta ABNT D2 ha formacdo de estrutura em rede
de carbonetos M,Cs. A medida que o aco resfria, por volta de 815° C, ocorre a reacdo eutetdide
aumentando a fra¢gdo de carbonetos M,C; que é seguida de uma precipitacdo de carbonetos

M,3Cs e abaixo de 408° C ocorre a precipitacdo de carbonetos MC (BOMBAC et al., 2013).

Na témpera os carbonetos ndo sdo totalmente dissolvidos devido a temperatura de
austenitizacdo, desta forma os carbonetos ndo dissolvidos (M-C;) sdo denominados carbonetos
primarios e os carbonetos que foram dissolvidos e precipitados apds o ciclo de tratamento sdo

denominados carbonetos secundarios.

A morfologia e distribuicdo dos carbonetos tém sido objeto de estudo de muitos
pesquisadores. Para (VAHDAT; NATEGH; MIRDAMADI, 2014) o aumento da quantidade de
carbonetos secundarios de tamanho sub-micron bem distribuidos aumenta a tenacidade de um

aco.



17

3.2.4. Austenita Retida

A austenita retida é a fracdo da austenita ndo transformada em martensita
durante o resfriamento de um aco na témpera. A maioria dos acos, especialmente
aqueles que contém mais de 0,4% de carbono, apresenta austenita retida apds a
témpera. Desta forma, a temperatura de transformacdo final martensitica (Ms) pode ndo
corresponder a total transformagdo. A austenita retida nestes casos estd associada a altas
tensdes elasticas entre as ultimas placas de martensita formadas (PORTER; EASTERLING,
1992). Desta forma, parametros que diminuam a temperatura de transformacdo inicial
martensitica (M) tendem a gerar um maior volume de austenita retida, como pode ser

visto para o aumento do teor de carbono na composicdo quimica de um aco, Figura 11.
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Figura 11 - Relagdio entre %C e volume de austenita retida, M, e volume de martensita em ripas adaptado de
(ABBASCHIAN; ABBASCHIAN; REED-HILL, 2009).

No caso de acos ferramentas a austenita pode ser estabilizada em temperaturas
relativamente baixas devido a presenca dos elementos de liga. A presenca destes
elementos causa uma diminuigao da Ms e por consequéncia um aumento na quantidade
de austenita retida. A temperatura de austenitizacdo modifica a M, pois aumenta o
tamanho de grdao e aumenta a dissolu¢do de carbonetos na matriz (PORTER; EASTERLING,
1992). Estudos mostraram que a taxa de resfriamento tem influéncia na quantidade de
austenita retida, para (DONACHIE; ANSELL, 1975) ligas simples tém um comportamento
tipo “S”, com dois patamares para a Mg, e ligas complexas tém um comportamento linear,

mas em ambos os casos ha um aumento da Mscom o aumento da taxa de resfriamento.
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J& para (SCHASTLIVTSEV et al., 2014b) baixas taxas de resfriamento e patamares dentro
da faixa de transformacdo martensitica podem favorecer a estabilizacdo da austenita
retida. A Figura 12 mostra de forma esquematica a influéncia de alguns fatores sobre a

estabilidade da austenita.
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~ [l &

— } Estabilizagio da dustenita | <]  Taxaderesfriamento

"

Redugio datemperatura Diminuigo da taxa de
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Efeito sobre as propriedades
mecinicas

Figura 12- Fatores que influenciam a estabilidade da austenita adaptado de (SCHASTLIVTSEV et al., 2014a).

A determinacdo da quantidade de austenita retida pode ser realizada através de
varios métodos entre os mais utilizados estdo a metalografia e andlise de imagens, a
difracdo de raios-X (SU et al., 2012), ruido magnético de Barkhausen (KAHROBAEE;
KASHEFI, 2015) e a espectroscopia Mdssbauer (COSTA et al.,, 2013). A determinacdo
utilizando raios-X, pode utilizar radiagdo cromo Ka ou molibdénio Ka, sendo vdlida para
guantidades acima de 1%, e o resultado é obtido integrando a intensidade dos picos de
difracdo de raios-X (ASTM E975, 2013). A utilizacdo de radiacdo Cu Ka deve ser evitada,
devido a fluorescéncia do ferro neste espectro, o que gera picos de baixa intensidade

dificultando a andlise.
Os efeitos da austenita retida nos agos sao:

e instabilidade dimensional, a austenita retida possui uma baixa
estabilidade mecanica e quando submetida a deformacdes pode-se
transformar em martensita (KOKOSZA; PACYNA, 2005);

e reducdo da dureza, da resisténcia mecanica e ao desgaste (DAS; RAY;

DUTTA, 2009);
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e diminuicdo da ductilidade e resisténcia mecanica (GHASEMI-NANESA;
JAHAZI, 2014);

e aumento da vida em fadiga em trincas curtas quando presente em
camadas cementadas (SILVA, 1997).

3.2.5. Tratamento Térmico de Ag¢os Ferramenta

Acos ferramentas sdo tratados termicamente de maneira similar aos acos baixa
liga através da austenitiza¢do, transformagdo martensitica e revenimento (KRAUSS,
2015). Porém deve-se ter um cuidado com relacdo a quantidade de austenita retida,
carbonetos primarios e secundarios presentes quanto a sua distribuicdo e proporgao na
matriz (DAS; DUTTA; RAY, 2010a), pois eles afetam diretamente as propriedades do

material.

Temperaturas baixas de austenitizacdo promovem uma menor dissolucdo de
carbonetos e uma menor quantidade de austenita retida, no entanto a precipitacao
secundaria fica suprimida. O ciclo padrdo utilizado para témpera do ABNT D2 utiliza
patamares de preaquecimento entorno dos 700° C, austenitizagdo a 1030° C,
resfriamento rapido seguido de duplo ou triplo revenimento, (UDDEHOLM, 2005). A
Figura 13 apresenta de forma esquematica o ciclo de tratamento térmico de um aco

ferramenta.

L Tratamento Térmico de um Ago Ferramenta

Austenitizacioc

Temperatura

- “Perlita

Revenimentos

Tempo

Figura 13 - Ciclo de tratamento térmico de um ago ferramenta, e fases conforme temperatura de processo e
meio de resfriamento. RT: Austenita Retida,; F+C: Ferrita e Carbonetos; A+F+C: Austenita, Ferrita e Carbonetos; A+C:
Austenita e Carbonetos; L: Liquido.
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3.3. Tratamento Criogénico

O tratamento criogénico é um método efetivo para aumentar a vida util de uma
ferramenta. Diversos estudos apontam aumento da dureza, da resisténcia mecanica, da
resisténcia ao desgaste, da tenacidade e da estabilidade dimensional. Os fatores que
causam maior influéncia na microestrutura sdo a temperatura criogénica e o tempo de
patamar (AMINI; AKHBARIZADEH; JAVADPOUR, 2012). A influéncia destes parametros

sobre o ABNT D2 pode ser vista nas Figura 14 e Figura 15.
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Figura 14 - Influéncia da temperatura criogénica na precipitagdo de carbonetos para diversas temperaturas
de austenitizagdo do ABNT D2 adaptado de (GILL et al., 2011).
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Figura 15 - Influéncia do tempo de tratamento criogénico sobre a precipitagdo de carbonetos para diversas
temperaturas de austenitiza¢éo do ABNT D2 adaptado de (GILL et al., 2011)

O tratamento subzero comercialmente tem sido realizado com uma mistura de
gelo seco e um agente refrigerante, neste caso a temperatura fica entorno de -50 & -80° C
e é popularmente chamado de “cold treatment”. Nesta faixa de temperatura a austenita
retida é reduzida, porém ndo é eliminada, além disso, ocorre uma leve modificacdo no

comportamento de precipitacdo dos carbonetos primarios.

Atualmente tratamentos subzero ganharam duas novas classificagdes “shallow
cryogenic treatment” com temperaturas de -80 a -160 ° C e “deep cryogenic treatment”
com temperaturas de -160 a -196 ° C. Sendo que nestes tratamentos ocorre a eliminacdo
praticamente completa da austenita retida e uma aprecidvel modificacdo da precipitacdo

dos carbonetos secundarios (DAS; DUTTA; RAY, 2010a).

O tratamento criogénico promove aumento das propriedades de forma superior
aos outros tratamentos subzero. Devido a transformagdo da austenita retida em
martensita e a precipitacdo de carbonetos pequenos de forma dispersa. Sendo que os
melhores resultados do tratamento criogénico sdo quando o tratamento criogénico é

realizando entre a témpera e o revenimento (DAS; DUTTA; RAY, 2010b).
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Nas Figura 16 e Figura 17 sdo apresentados um esquema de tanque criogénico e
um exemplo de ciclo de tratamento criogénico, respectivamente. O resfriamento durante
o ciclo criogénico deve ser realizando entre taxas de resfriamento da ordem de 20-30° C
por hora, para evitar ruptura das pecas devido as tensGes geradas durante o

resfriamento.
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temperatura
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Figura 16 - Esquema de um tanque criogénico adaptado de (MOLINARI et al., 2001).
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Figura 17 - Exemplo de curva de resfriamento de um tratamento criogénico (MOLINARI et al., 2001).

O tratamento criogénico elimina a austenita retida, melhora a distribuicdo de

carbonetos secundarios e aumenta a quantidade de carbonetos, (AMINI; AKHBARIZADEH;
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JAVADPOUR, 2012). O aumento da tenacidade apds tratamento criogénico ocorre devido
a precipitacdo de carbonetos secundarios de tamanho sub-micron (VAHDAT; NATEGH;

MIRDAMADI, 2014) e nano (AMINI; AKHBARIZADEH; JAVADPOUR, 2012).

Outras vantagens do tratamento criogénico sao o aumento da dureza, redugao
do desgaste do ago em trabalho e diminuicdo do tempo de maquinario parado para

ajuste de ferramental, (MOLINARI et al., 2001).
3.3.1. Transformagdo da Austenita Retida

Durante o tratamento térmico de agos ferramentas a austenita comega a se
transformar em martensita quando atinge a temperatura de M, porém a temperatura de
M pode estar abaixo da temperatura ambiente. Neste caso havera uma quantidade de
austenita retida na estrutura bem como uma quantidade de carbonetos primarios (GILL et

al., 2011).

A austenita retida pode se transformar em martensita basicamente de trés
formas, pela deformacdo plastica, pelo revenimento e pelo tratamento de subzero
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006). Existem duas teorias de eliminacdo de austenita
retida e precipitacdo de carbonetos através de processos criogénicos (AMINI;

AKHBARIZADEH; JAVADPOUR, 2012):

12 — A mais antiga e conhecida, afirma que a quantidade de carbonetos aumenta
devido ao efeito do resfriamento a baixa temperatura onde ha uma alta contragao da
estrutura. Como a martensita e a austenita retida possuem diferentes coeficientes de
contracdo os atomos de carbono irdo mudar de posicao para discordancias vizinhas e
atuaram como locais preferenciais de precipitagdo durante o revenimento

(AKHBARIZADEH; SHAFYEI; GOLOZAR, 2009).

22 — A mais nova teoria, afirma que o alto grau de contracdo causa uma
movimentac¢ado de discordancias devido a deformagao plastica local na estrutura, durante
esta movimentacdo ha uma atracdo dos atomos de carbono, que terdo importante papel
na distribuicdo e quantidade de carbonetos precipitados (OPPENKOWSKI; WEBER;
THEISEN, 2010).
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3.4. Tenacidade a Fratura

A mecanica da fratura surgiu em fungao das limitagdes dos conceitos tradicionais
para prever o comportamento de materiais quanto a presenca de descontinuidades
internas ou superficiais. Os conceitos tradicionais de resisténcias dos materiais baseados
em propriedades como tensao de escoamento e tensao de ruptura ndo leva em conta a
tenacidade a fratura, a qual é definida como a propriedade que quantifica a resisténcia a

propagacao de uma trinca (ANDERSON, 2012).

A Mecanica da Fratura Linear Elastica (MFLE) resolve as limita¢cdes dos conceitos
tradicionais de resisténcia dos materiais quanto a presenca de descontinuidades tipo
trinca em estruturas relativamente frageis. A Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP)
estende a aplicacdo dos critérios da MFLE para materiais ducteis, nos quais uma zona
plastica de tamanho significativo em relacdo as dimensGes da peca invalida as
consideracdes de tensdes eldsticas na ponta da trinca controlando o processo de fratura.
No entanto, como o estudo refere-se a um material com resisténcia mecanica

extremamente elevada e baixa ductilidade serd utilizada os conceitos da MFLE.

A Mecanica da Fratura Linear-Elastica (MFLE) é utilizada para analisar materiais
gue possuem comportamento fragil a fratura em condicGes linear-elasticas, apresentando
limitada quantidade de deformacdo plastica na ponta da trinca. Esse comportamento
pode ser proveniente das propriedades do material (microestrutura, resisténcia
mecanica), de fatores geométricos (grandes espessuras, entalhes) ou de fatores

ambientais (baixa temperatura para agos ferriticos).

Existem duas abordagens alternativas para prever a fratura fragil em condicdes
dominantemente linear-elasticas. A primeira é baseada em um critério de energia e a
segunda é baseada no fator intensidade de tensdes na ponta da trinca, que precisa atingir
um nivel critico para que ocorra a fratura do material. Estas duas metodologias admitem
uma pequena quantidade de deformacdo plastica quando sdo aplicadas a materiais

metalicos.

A abordagem de energia afirma que a propagacdo de trinca ocorre quando a

energia disponivel para o crescimento de trinca é suficiente para superar a resisténcia do
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material. A resisténcia do material pode incluir a energia superficial (para formar duas
novas superficies de fratura), o trabalho plastico, ou outros tipos de dissipacao de energia

associados com a propagacao de trinca.

A Figura 18 apresenta, esquematicamente, um elemento na ponta da trinca em
um material eldstico, com as tensdes no plano desse elemento. Nota-se que cada
componente da tensdo é proporcional a um unico valor da constante KI. Se esta
constante é conhecida, toda a distribuicio de tensdes na ponta da trinca pode ser

calculada através das equagdes presentes na Figura 18.
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Figura 18 - TensGes proximas a ponta da trinca em um material eldstico, adaptado de (ANDERSON, 2012).

Essa constante, chamada de fator intensidade de tensdes, caracteriza
completamente as condi¢Ges na ponta da trinca em um material linear-elastico e
conhecendo seu valor é possivel solucionar todas as componentes de tensao, deformacao
e deslocamento em fungao de r e 6. Se for assumido que o material falhara localmente
em alguma combinacdo de tensdo e deformacdo, entdo decorre que a fratura deve
ocorrer em um fator intensidade de tensodes critico KIC. Assim, o KIC é uma medida da

tenacidade a fratura do material.

Uma das formas basicas de expressar o fator intensidade de tensdo (K) é através

da equacdo apresentada abaixo:

_PF(alW)
BVW
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1/2, F(a/W) é o fator geométrico elastico, B é

Onde P é a carga aplicada em MPa.m
a espessura do corpo de prova em mm e W é a largura do corpo de prova em mm. Esta

equacao permite, por exemplo, calcular o KIC através de ensaios de laboratério.

A norma mais utilizada para ensaios e calculo do KIC é a (ASTM E399, 1997) que é
dividida em duas partes principais. A primeira parte fornece informagdes gerais sobre as
recomendagdes e 0s requisitos para os ensaios. E a segunda parte, composta por anexos
que fornecem os detalhes dos extensometros, procedimentos de pré-trinca e requisitos

especiais para as varias configuracdes de corpos de prova.

No caso da pré-trinca a norma recomenda a usinagem de um entalhe e o
crescimento de uma trinca por fadiga, a mais aguda que se pode conseguir em
laboratério, a qual deve ser propagada pelo menos por 5% de W para evitar quaisquer
efeitos da geometria ou encruamento do entalhe. Para garantir que o tamanho da zona
plastica durante o ciclo final de fadiga € menor que o tamanho da zona plastica durante o
ensaio de KIC, a norma recomenda que os ultimos 2,5% do comprimento total do entalhe
e trinca por fadiga devem ser carregados com um nivel de mdaximo de fator de

intensidade de tensoes.

Para validar o valor de KIC é necessario calcular o valor condicional KQ, que
envolve uma construgdo geomeétrica no registro de teste. Entdo verificasse se o valor de
KQ é consistente com o tamanho do corpo de prova e com sua tensdo limite de

escoamento.

O Valor de KQ pode ser calculado conforme equacdo apresentada abaixo:

PQ.S

KQ =gy

.F(ao/W)

Onde PQ é a maior carga encontrada graficamente na curva carga-deslocamento
durante o ensaio, S é a distancia entre roletes centro a centro e F(ao/W) é o fator

geométrico elastico (ASTM E399, 1997).
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1. Material Utilizado

O material utilizado neste trabalho foi o ABNT D2 fornecido pela empresa
Schmolz+Bickenbach na condigdao de barra laminada usinada, com tratamento térmico de
coalescimento com dureza de 21,7 HRC, diametro de 35 mm e comprimento de 1000

mm. A composi¢cdo quimica do material em estudo pode ser visto na Tabela 5.

Tabela 5 - Composi¢do Quimica das amostras.

ABNT % C % Mn % P % S % Si % Cr % Mo %V
D2 1,54 0,32 0,023 0,001 0,35 11,67 0,75 0,93

4.2. Planejamento Experimental

O planejamento foi realizado com objetivo de gerar resultados robustos que
permitam replicacGes. Para isso, foram determinados fatores varidveis e constantes, bem
como seus niveis, como mostra a Tabela 6. O critério de escolha dos fatores teve como
base a revisdo bibliografica, ja os niveis e suas variacdes tiveram como bases limitagcGes
dos equipamentos, aspectos técnicos e custos envolvidos. Para a criogenia o patamar de
resfriamento foi selecionado de forma a tornar o processo vidvel economicamente e

aplicdvel na industria.

Para o fator parametro de resfriamento o nivel baixo (A=2,8) e o nivel alto (A=1,8)
foram obtidos com pressdo de resfriamento de 1 e 5 bar respectivamente, e para o fator
tratamento criogénico o nivel baixo é o processo convencional (sem criogenia) e o nivel
alto é o processo com a insercdo direta em nitrogénio liquido (-196°C), “deep cryogenic

treatment”, entre a témpera e o revenimento.



Tabela 6 - Fatores e niveis do projeto experimental.

Fatores varidveis Niveis| Variag¢éio
Tratamento Criogénico 2 Sem/Com
Pardmetro de Resfriamento| 2 2,8-18
Fatores constantes Niveis Valor
Geometria dos CPs 1 -
Temp. Austenitizacdo 1 1030°C
Tempo de Encharque 1 |30 minutos
Temp. Revenimento 1 480°C
Tempo de Revenimento 1 |120 minutos
Temp. Criogenia 1 -196 °C
Tempo de Criogenia 1 |240 minutos

28

Na Figura 19 é possivel observar o fluxograma dos experimentos onde todos os

niveis do projeto e suas variagGes sdo apresentadas. Para cada condi¢do de resfriamento

foram realizados testes sem e com criogenia, sendo que para processos sem criogenia as

pecas foram submetidas a triplo revenimento e pecas com criogenia as pecas foram

submetidas a um Unico revenimento.

Témpera

1030°CH30 min

Y

A 4

Resfiamento
1 Bar (A=23)

Resfiamento
5 Bar(A=138)

l

I

Miltiplos

l

l

'

Miltiplos

i Criogenia
Revenimentos p .
[Z4B0°C/120 min) (-196°C/240 min)

Revenimento

(1x450°C/120 min)

- Crogenia
Revenimentos ; y
(3450°C/120 min) [-196°C+240 min)

Revenimento

[ 1x450° G120 min)

Figura 19 - Fluxograma do Projeto de Experimentos.
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O modelo estatistico utilizado serd o Projeto Fatorial 2% (dois fatores variaveis
com dois niveis) com trés réplicas, e a interpretacdo estatistica sera realizada através da
analise de variancia. Para isso, as ordens dos ensaios foram aleatorizadas, distribuindo os
erros experimentais e evitando tendéncias, como mostra a Tabela 7. O coeficiente de

confiancga para a andlise de variancia definido para este estudo é de 95% (a=0,05).

Tabela 7 - Aleatorizag¢Go das corridas para os ensaios de dureza e tenacidade a fratura.

Pressdo: |(ld Amostra| Criogenia Codificagdo Ord Corrida
1 (A=2,8) 07.07 com 1 2
1 (A=2,8) 08.08 sem 2 6
5 (A=1,8) 03.03 com 3 7
5 (A=1,8) 04.04 sem 4 9
5 (A=1,8) 06.06 com 5 4
5 (A=1,8) 05.05 sem 6 11
1 (A=2,8) 02.02 com 7 10
1 (A=2,8) 01.01 sem 8

5 (A=1,8) 09.09 com 9

5 (A=1,8) 10.10 sem 10

1 (A=2,8) 12.12 com 11 12
1 (A=2,8) 11.11 sem 12 1

As varidveis de resposta estudadas neste trabalho sdo dureza, distribuicio de
carbonetos secundarios, porcentagem de austenita retida e tenacidade a fratura. Sendo
que as varidveis de resposta serdo analisadas de forma conjunta para facilitar o

entendimento do efeito da microestrutura sobre as propriedades do material em estudo.

Para as analises de dureza e tenacidade a fratura foram realizadas trés réplicas
das condicOes para aumentar a confianca dos resultados e melhorar a determinacdo do
erro experimental. No entanto, as analises por difragdo de raios-X e microscopia
eletrénica de varredura serdo realizadas sem réplicas por limitagdes da disponibilidade do

equipamento.
4.3. Preparacgao dos Corpos de Prova

As amostras foram retiradas de uma barra laminada usinada com didmetro de 35
mm e comprimento de 1000 mm, foram produzidos 18 corpos de prova com diametro de

35 mm e 45 mm de comprimento. Sendo que em 6 corpos de prova foram furados com
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broca de 3,5 mm e profundidade de 22,5 mm para instalagao de termopar para registrar

ciclo de témpera, como mostra a Figura 20.

Furo para —
instalacdo de MK
t e 45 mm
termopar
R
o v S

Figura 20 - Corpos de prova produzidos para tratamento térmico.

Os corpos de prova foram codificados de duas formas, os que possuem furo para
instalacdo de termopar foram codificados conforme Tabela 8 e os demais conforme “Id
Amostras” na Tabela 7. Apds o ciclo de témpera os corpos de prova com furacdo foram
cortados na dire¢do transversal pelo processo de eletroerosdo a fio e divididos em quatro,

os quais foram tratados conforme etapas indicadas na Tabela 8.

Tabela 8 - Codificagéo para corpos de prova para os ensaios de metalografia, raios-X e MEV.

Condig¢do Id Amostra Etapa do tratamento térmico
1 XX.01 Apenas temperado
2 XX.02 Temperado e criogenia
3 XX.03 Temperado, criogenia e 01 revenimento
4 XX.04 Temperado e 03 revenimentos

4.4. Metalografia

A analise metalografica foi realizada na seccdo transversal dos corpos de prova
da Tabela 8, os quais foram lixados (#80 até #1200) em superficie com agua corrente,
posteriormente polidos com alumina com granulometria média de 1lum em politriz,
conforme (ASTM E3, 2011). Apds preparacao da superficie as amostras foram atacadas

com reativo Nital 2% para avaliagdo da microestrutura. As amostras foram observadas em
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microscopio 6tico, marca Olympus e modelo BX41 M-Led, e microscépio eletrénico de

varredura por emissdo de campo, modelo: Mira 3, da marca Tescan.
4.5. Ensaio de Dureza

Para o ensaio de dureza foram utilizados os corpos de prova sem furacdo e
testados de forma aleatdria conforme Tabela 7. A escala de medicdo utilizada foi a
Rockwell C, em durémetro de bancada marca Mitutoyo e modelo DUROTWIN, com
indentador de diamante conico, pré-carga de 10 Kgf e carga de 150 Kgf seguindo a norma

(ASTM E18, 2016).
4.6. Ensaio de Tenacidade a Fratura

O ensaio de tenacidade a fratura foi realizado em amostras cortadas por
eletroerosao a fio a partir dos corpos de provas sem furacdo, Tabela 7, seguindo norma
(ASTM E1823, 2013).como mostra a Figura 21, sendo que o plano da trinca esta no sentido
L-R, conforme Figura 22. Foi utilizada uma maquina servo-hidraulica MTS 810 com
capacidade de 100 kN na temperatura ambiente (232C) para a execug¢do do ensaio. Onde,
a carga e o deslocamento na boca do entalhe foram monitorados com uma célula de

carga e um clip-gauge (extensémetro de fratura) respectivamente, como mostra a Figura

23.
L =
R
= )"
t . |
DETALHE A

(a) (b)

Figura 21 - Amostras para o ensaio de tenacidade a fratura. (a) Posi¢éo dos corpos de prova em relagdo a
amostra inicial.(b) Dimensdes dos corpos de prova e entalhes em mm, para o ensaio de tenacidade a fratura.
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Figura 23 - Equipamento para o ensaio de tenacidade a fratura geometria SE(B).

4.7. Analise de Fases por Difragao de Raios-X

Para a analise de difracdo de raios-X foram usados os corpos de prova da Tabela 8
com a superficie preparada para metalografia, o equipamento utilizado marca GE Seifiert

Charon XRD M - Research Edition. Com os seguintes parametros de medicdo:



33

e elemento do tubo de raios-X: Cr;

e comprimento de onda k-alpha: 2.2897A;

e tensdo do tubo: 30 kV;

e corrente: 50 mA;

e detector usado: Meteor 1D;

e angulos 2theta utilizados: [50° até 166°];

e passo: 0,05¢;

e tempo de escaneamento por passo: 50 s/passo;
e colimador 2 mm;

e filtro: Vanadio

Sendo que o software utilizado para andlise de austenita retida foi o Ge RayfleX
Analyze / Retained Austenite, Versdo 2.503. Sendo que o método de avaliagdo se baseia
nas intensidades integrais dos picos de austenita e ferrita medidos, que foram calculados
e, em seguida, determinados através de fator de intensidade especial (Fator-R) para a

radiagao de Cr.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Microscopia

As amostras foram analisadas antes do tratamento térmico de témpera para
verificacdo da microestrutura no sentido transversal e longitudinal. A microestrutura
apresenta carbonetos primarios orientados na diregdo de laminagdo, carbonetos

esferoidizados em uma matriz ferritica, como indicam a Figura 24, Figura 25 e Figura 26.
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Figura 24 - Micrografia das amostras como recebidas, diregdo transversal ataque Nital 2%, onde € possivel observar os
carbonetos primdrios distribuidos na matriz coalescida.

Figura 25 - Micrografia das amostras como recebidas, dire¢éo longitudinal ataque Nital 2%, onde é possivel observar os
carbonetos primdrios alinhados na diregcéo de laminagdo na matriz coalescida.
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Figura 26 - Micrografia das amostras como recebidas, diregdo longitudinal com maior detalhamento ataque Nital 2%,
evidenciando os carbonetos esferoidizados em uma matriz ferritica.

Os resultados encontrados estdo de acordo com o material e processo de
coalescimento. Apds a témpera as microestruturas obtidas na condi¢do 1 da Tabela 8 para

as pressdes de resfriamentos de 1 e 5 bar sao apresentadas na Figura 27 e Figura 28.

Figura 27 - Microestrutura condigcdo 1 A=2,8 (menor taxa de resfriamento), ataque Nital 2%, é possivel observar os
carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de gréio, a matriz martensitica néo foi revelada devido a
grande quantidade de cromo em solugdo sélida.
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Figura 28 - Microestrutura condigcéo 1 para A=1,8 (maior taxa de resfriamento), ataque Nital 2%, é possivel observar os
carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de gréio, a matriz martensitica néo foi revelada devido a
grande quantidade de cromo em solugdo sélida.

O ataque com reativo Nital 2%, ndo revelou a martensita, apenas carbonetos
primarios e secundarios, bem como os contornos de grao, pois como se trata da condigao
“Apenas temperada” o carbono estda aprisionado nos intersticios da estrutura
martensitica ndo se ligando com os elementos de liga substitucionais para formagdo de

carbonetos dificultando o ataque. O mesmo efeito é observado nas micrografias

utilizando MEV com maior detalhamento, como mostra a Figura 29 (a) e (b).
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SEM HV: 15.0 kV 'WD: 14.84 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 7.50 kx Det: SE 10 pm

View fleld: 36.9 pm  Date(m/d/y): 02/01/17 LCMicro | UCS

(b)
Figura 29 - (a) Microestrutura condigcdo 1 para A=2,8, ataque Nital 2%. (b) Microestrutura condi¢céo 1 para A=1,8, ataque
Nital 2%. E possivel observar os carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de grdo, a matriz
martensitica ndo foi revelada devido a grande quantidade de cromo em solugdo sdlida.

Os carbonetos secundarios foram medidos utilizando o software Image) e
classificados para contagem e distribuicdo em cada condicao de tratamento térmico,

como exemplifica a Figura 30.
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560-750 nm

460-550 nm

360-450 nm

220-350 nm

SEM HV: 15.0 kV -WD: 14.90 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 30.0 kx Det: SE 2 ym
View field: 9.23 ym  Date(m/d/y): 02/02/17 LCMicro | UCS

Figura 30 - Classificagdo dos carbonetos secunddrios por tamanho.

A andlise de imagem foi realizada em 10 micrografias obtidas por MEV de cada
condicdo em regides aleatdrias das amostras como mostra a Figura 31. A contagem nao foi
possivel utilizando imagens da MO, pois os contornos dos carbonetos secundarios nao

foram bem resolvidos mesmo para amplia¢cdes de 1000x.

Figura 31 - Exemplo de contagem de carbonetos para condi¢do 1 A=2,8, utilizando o software ImageJ.



39

Os resultados obtidos para as amostras na condicdo 1 para as duas taxas de
resfriamento podem ser visualizados na Tabela 9. Houve um leve aumento na quantidade

de carbonetos secunddrios menores apds témpera para a taxa de resfriamento maior.

Tabela 9 - Distribuigcdo de carbonetos por tamanhos para condigdo 1 e sua representagdo grdfica.

Distribuigdo Distribuico de carbonetos para condigio 1
Tamanho A=28 A=18 10.00%
220-350 nm 29,8% 33,8%
360-450 nm 18,1% 16,9%
460-550 nm 19,2% 17,4%
560-650 nm 18,1% 17,6%
650-750 nm | 14,9% 14,3% " 220350 m 360450 460550 v 560650 650750

mA=2,8
m)A=18

Apds témpera e criogenia, condicdo 2, as microestruturas obtidas para as

pressdes de 1 e 5 bar podem ser visualizadas na Figura 32 (a) e (b).

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.94 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 7.50 kx Det: SE 10 pm
View fleld: 36.9 pm  Date(m/d/y): 02/01/17 LCMicro | UCS
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SEM MAG: 7.49 kx Det: SE
View fleld: 36.9 pm  Date(m/d/y): 02/02/17 LCMicro | UCS

(b)
Figura 32 - (a) Microestrutura condigéo 2 para A=2,8, ataque Nital 2%. (b) Microestrutura condigdo 2 para
A=1,8, ataque Nital 2%. E possivel observar os carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de grdo, a
matriz martensitica ndo foi revelada devido a grande quantidade de cromo em solugdo sélida.

Os resultados obtidos para as amostras na condicdo 2 para as duas taxas de
resfriamento podem ser visualizados na Tabela 10. Ndo houve alteragao significativa apds

criogenia no tamanho e distribui¢ao dos carbonetos.

Tabela 10 - Distribuicdo de carbonetos por tamanhos para condigdo 2 e sua representagdo grdfica.

Distribuicdao Distribuicdo de carbonetos para condigo 2
Tamanho A=238 A=138 10009
220-350 nm | 28,7% 31,5% B
360-450 nm | 17,2% 16,6% 25,00% e
460-550 nm | 19,0% 18,9% e I
560-650 nm | 19,5% 18,1% e . I I .
650-750 nm | 15,7% 14,8% O 20.350 nm'360-450 nm 460-550 m 560-650 nm 650-750

ApdOs témpera, criogenia e 01 revenimento, condigdao 3, as microestruturas
obtidas para as pressdes de 1 e 5 bar podem ser visualizadas na Figura 33 (a) e (b). Onde é
possivel perceber um aumento dos carbonetos pela precipitacio secundaria no
revenimento. Com efeito, da temperatura de revenimento o carbono aprisionado na
estrutura martensitica pode se ligar com os elementos (Cr, Mo e V) que estavam em

solugdo sdlida formando novos carbonetos.
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(b)
Figura 33 - (a) Microestrutura condigdo 3 para A=2,8, ataque Nital 2%. (b) Microestrutura condigdo 3 para A=1,8, ataque
Nital 2%. E possivel observar os carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de grdo e a matriz
martensitica.

Os resultados obtidos para as amostras na condicdo 3 para as duas taxas de
resfriamento podem ser visualizados na Tabela 11. Houve alteragao significativa apds o

revenimento no tamanho e distribuicdo dos carbonetos, em ambas as condicdes
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percebesse um aumento na quantidade de carbonetos menores, na ordem de 47% em

média.
Tabela 11 - Distribui¢do de carbonetos por tamanhos para condigdo 3 e sua representagdo grdfica.
Distribuigéo Distribuig&o de carbonetos para condigéo 3

Tamanho A=28 A=1,8 50.00%

220-350 nm 45,1% 48,5% oo

360-450 nm | 18,0% 16,6% 2000 mize
25,00%

460-550 nm 15,0% 13,8% 20,00

560-650 nm | 12,4% | 12,0% i0ome . . I &

650-750 nm 9 ,5% 9 ,1% oo 220-350 nm 360-450 nm 460-550 nm 560-650 nm 650-750 nm

Na Figura 34 (a) e (b) fica evidente o aumento da quantidade de carbonetos
secundarios pequenos (220-350 nm), também é possivel observar como o reagente Nital
2% consegue revelar melhor a estrutura apds o revenimento. Nao foi possivel identificar
austenita retida pela analise metalografica comparando com microestruturas da

literatura, como por exemplo Figura 35.

SEM HV: 15.0 kV 'WD: 14.84 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 30.0 kx Det: SE 2 ym
View fleld: 9.23 pm  Date(m/d/y): 02/01/17 LCMicro | UCS
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SEM HV: 15.0 kV WD: 14.93 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 30.0 kx Det: SE
View fleld: 9.23 pm  Date(m/d/y): 02/01/17 LCMicro | UCS

(b)
Figura 34 - Comparagdo da microestruturas (a) condicdo 1 e (b) condicdo 3. E possivel observar que a quantidade de
carbonetos secunddrios é maior na condig¢éo 3, além do ataque reativo ser mais eficiente.

Figura 35 - Microestrutura ABNT D2 temperado e revenido sem criogenia, (DAS; DUTTA; RAY, 2010a), onde
SSCs corresponde a carbonetos secunddrios pequenos, LSCs corresponde a carbonetos secunddrios maiores e yR
corresponde a austenita retida.

Apds témpera e 03 revenimentos, condi¢ao 4, as microestruturas obtidas para as
pressdes de 1 e 5 bar podem ser visualizadas na (a) e (b). Onde também é possivel

perceber um aumento dos carbonetos pela precipitagao secundaria no revenimento.
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SEM MAG: 7.50 kx Det: SE 10 pm
View fleld: 36.9 ym  Date(m/diy): 0270117 LCMicro | UCS

SEM HV: 15.0 kil' 14.80 mm

SEM MAG: 7.50 kx Det: SE
View fleld: 36.9 pm  Date(m/d/y): 02/01/17 LCMicro | UCS

(b)
Figura 36 - (a) Microestrutura condi¢do 4 para A=2,8, ataque Nital 2%. (b) Microestrutura condigéo 4 para
A=1,8, ataque Nital 2%. E possivel observar os carbonetos primdrios e secunddrios, bem como os contornos de grdo e a
matriz martensitica.

Os resultados obtidos para as amostras na condicdo 4 para as duas taxas de
resfriamento podem ser visualizados na Tabela 12. Foi verificada alteracdao apds o

revenimento no tamanho e distribuicdo dos carbonetos, em ambas as condi¢des houve
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um aumento na quantidade de carbonetos menores (220-350 nm), na ordem de 25% em

média.
Tabela 12 - Distribuicdo de carbonetos por tamanhos para condigdo 4 e sua representagdo grdfica.
Distribuigéo Distribuicdo de carbonetos para condigdo 4
Tamanho A=28 A=128 50.00%
220-350 nm | 35,7% 42,2% “00m
35,00% e
360-450 nm | 18,3% 15,8% 0o ey
460-550 nm 17,8% 15,2% igggz
560-650 nm | 16,2% | 14,2% s . . . B
650-750 nm 12,0% 12,7% oo 220-350 nm 360-450 nm460-550 nm_560-650 nm 650-750 nm

O comportamento para diferentes taxas de resfriamento é o mesmo, onde a

insercdo da criogenia faz com que a quantidade de carbonetos secundarios pequenos

aumente apds revenimento, como pode ser observada na Figura 37. Para a maior taxa de

resfriamento foi verificado uma maior quantidade final de carbonetos secundarios

pequenos. No entanto o maior aumento relativo a quantidade inicial (condi¢do 1) ocorreu

para o ciclo com criogenia e menor taxa de resfriamento como pode ser observado na

Tabela 13.

50%
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30%
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20%

I
#

10%
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Figura 37 - Comportamento dos carbonetos em relagdo a condigdo de tratamento.

Tabela 13 - Aumento da % de carbonetos 220-350nm em relagéo a condigdo inicial.

Fator A Fator B
Criogenia | Resfriamento | Combinagdo | Aumento%
sem A=2,8 1 19,8
com A=2,8 a 51,34
sem A=1,8 b 24,85
com A=1,8 ab 43,49
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Os resultados das medigOes de durezas realizadas sao apresentados na Tabela 14.

As medicOes foram feitas em ordem aleatdria para distribuicdo normal do erro e desta

forma viabilizar analise estatistica.

Tabela 14 - Dureza na escala HRC das amostras em ordem aleatdria.

N° Corrida 1 2 3 4 5 6
N° Amostra | 11.11 | 07.07 | 01.01 | 06.06 | 10.10 | 08.08
Ponto 1 58,0 58,2 58,0 58,8 58,2 58,2
Ponto 2 57,8 58,6 58,6 58,8 58,2 58,4
Ponto 3 57,6 59,0 58,8 58,6 59,0 58,4
Ponto 4 58,0 59,2 58,4 58,8 57,9 58,6
Ponto 5 58,0 59,0 58,2 59,2 58,8 58,2
Média 57,9 58,8 58,4 58,8 58,4 58,4
Desv. Padrdo| 0,18 0,40 0,32 0,22 0,46 0,17
N° Corrida 7 8 9 10 11 12
N° Amostra | 03.03 | 09.09 | 04.04 | 02.02 | 05.05 | 12.12
Ponto 1 58,2 58,6 58,2 59,0 58,2 59,0
Ponto 2 59,0 58,2 58,8 59,0 59,0 59,0
Ponto 3 59,0 58,6 58,8 59,2 59,0 59,8
Ponto 4 59,0 58,6 58,0 59,4 59,2 59,2
Ponto 5 59,0 58,8 58,2 59,2 58,8 59,4
Média 58,8 58,6 58,4 59,2 58,8 59,3
Desv. Padréo| 0,36 0,22 0,37 0,17 0,38 0,33

Estratificando os dados e agrupando conforme os fatores estudados conforme

Tabela 15 pode-se realizar uma andlise de varidncia.

Tabela 15 - Ciclos de tratamentos térmicos e durezas (HRC) correspondentes.

Fator A Fator B Replicagoes
Criogenia|Resfriamento|Combinagdo 1 2 3
sem A=28 1 58,4 58,4 57,9
com A=2,8 a 58,8 59,2 59,3
sem A=1,8 b 58,4 58,8 58,4
com A=18 ab 58,8 58,8 58,6
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Os resultados da ANOVA mostram que o fator criogenia e a interagao entre
criogenia e taxa de resfriamento tém influéncia significativa sobre a dureza, porém o fator
taxa de resfriamento nao apresenta influéncia significativa sobre a dureza de forma

isolada, como pode ser visto na Tabela 16.

Tabela 16 - Andlise de varidncia das varidveis em fungdo da dureza.

ANOVA
Alfa 0,05

Fonte de Variagao SS DF MS FO Ftab P-Value
Criogenia 0,85 1 0,85 15,515 5,32 0,004
Taxa de Resfriamento| 0,00 1 0,00 0,061 5,32 0,812
Interacao 0,33 1 0,33 6,061 5,32 0,039
ERRO 0,44 8 0,06
TOTAL 1,63 11

Pela analise da curva de probabilidade normal dos residuos, Figura 38, é possivel
afirmar que os erros estdo normalmente distribuidos, pois apresentam comportamento

linear. Com isso pode-se afirmar que o modelo utilizado esta adequado.

Probabilidade Normal - Residuos

1,00 -
o

0,80 |

g

0,60 - |

0.40 ] W (-0,5)/n

0,20
|

u 0,00
040 -030 020 -010 000 010 020 0730

Residuos

Figura 38 - Curva de Probabilidade Normal dos Residuos.
A combinacdo de fatores e niveis que aumenta a varidvel de resposta dureza
(59,1 HRC) esta no ciclo de tratamento térmico na condicdo 3 (Témpera/Criogenia/01

Revenimento) para um parametro de resfriamento de 2,8 como mostra a Figura 39.
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Valor Ajustado x Fator A em relag&o aos niveis do Fator B
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Figura 39 - Grdfico Valor Ajustado vs Fator A/Fator B.

5.3. Ensaio de Tenacidade a Fratura

Os resultados das medi¢des de KIC sdo apresentados na Tabela 17. As medi¢cdes

foram feitas em ordem aleatdria para distribuicdo normal do erro e desta forma viabilizar

analise estatistica.



Tabela 17 - Resultados do ensaio de tenacidade a fratura.
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Amostra [Mpzfnuz] N /nf'r%yz] N /rﬁﬁ,‘wzl PaIN] PwIN] Pu/Pq [n\q’\r’n] [mBm] [rEr’:]] Simm] | nf;]] Y  alW Va!jf’,géo
Shoes 17 23,72 750,14 | 750,14 | 1894 | 1908 | 1,01 | 10,06 | 9,97 | 997 | 4089 | 548 | 308 | 0544 | Sim
Shaos - 21,69 685,81 | 68581 | 1699 | 1699 | 1,00 | 10,06 | 9,96 | 9,96 | 4089 | 553 | 314 | 0549 | Sim
spggg-sw- 22,24 703,26 | 703,26 | 1781 | 1810 | 1,02 | 10,05 | 9,97 | 997 | 40,80 | 546 | 307 | 0543 Sim
srgggz - 24,52 775,53 | 77553 | 1931 | 1952 | 1,01 | 10,04 | 995 | 995 | 40,80 | 549 | 311 | 0547 Sim
Sh-g6a 17- 23,76 75131 | 751,31 | 1877 | 1893 | 1,01 | 10,05 | 9,96 | 996 | 4089 | 549 | 311 | 0547 | Sim
Shoes 17 22,83 721,91 | 721,91 | 1836 | 1853 | 1,01 | 10,04 | 9,97 | 997 | 4089 | 543 | 3,05 | 0541 Sim
Shoes17- 23,86 754,56 | 754,56 | 1877 | 1887 | 1,01 | 10,05 | 9,97 | 997 | 4089 | 551 | 312 | 0548 | Sim
Shooa - 26,13 826,30 | 826,30 | 2141 | 2161 | 1,01 | 10,04 | 997 | 997 | 4089 | 538 | 2,99 | 053 | Sim
srgggéw- 24,97 789,74 | 789,74 | 2056 | 2074 | 1,01 | 10,06 | 9,97 | 997 | 40,80 | 539 | 299 | 0535 Sim
S"?gf; - 26,26 830,41 | 830,41 | 2068 | 2068 | 1,00 | 10,03 | 9,97 | 997 | 40,80 | 549 | 311 | 0547 Sim
Sh-963.17- 26,45 836,49 | 836,49 | 2072 | 2104 | 1,02 | 10,04 | 996 | 996 | 4089 | 551 | 313 | 0549 | Sim
S|-?e2313-217- 22,60 714,66 | 714,66 | 1767 | 1767 | 1,00 | 10,05 | 9,97 | 997 | 4089 | 553 | 314 | 0550 | Sim
Os resultados obtidos foram organizados conforme condi¢cGes de tratamento

térmico, Tabela 18, para avaliagao dos fatores estudados sobre a varidvel de resposta

tenacidade a fratura.

Tabela 18 - Ciclos de tratamentos térmicos e tenacidade & fratura (MPa.m™?) correspondente.
Fator A Fator B Replicagoes
Criogenia|Resfriamento|Combinagdo 1 2 3
sem A=28 1 26,13 23,72 26,45
com A=28 a 23,86 21,69 22,60
sem A=1,8 b 24,52 23,76 26,26
com A=1,8 ab 22,24 22,83 24,97

Os resultados da ANOVA mostram que somente o fator criogenia tém influéncia

significativa sobre a tenacidade a fratura, como pode ser visto na Tabela 19.

Tabela 19 - Andlise de varidncia das varidveis em fung¢do da tenacidade a fratura.

ANOVA
Alfa 0,05

Fonte de Variacao SS DF MS FO Ftab P-Value
Criogenia 13,34 1 13,34 7,491 5,32 0,026
Taxa de Resfriamento| 0,001 1 0,001 0,001 5,32 0,978
Interacao 1,11 1 1,11 0,624 5,32 0,452
ERRO 14,24 8 1,78
TOTAL 28,69 11
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Pela analise da curva de probabilidade normal dos residuos, Figura 40, é possivel
afirmar que os erros estdo normalmente distribuidos, pois apresentam comportamento

linear. Com isso pode-se afirmar que o modelo utilizado esta adequado.

Probabilidade Normal - Residuos

1,00 B

0.80 .

]
0.6 2
M (j-0.5)/n
m D40 (-0.5)
| |
] 020
|

L 0.00
2 L 1 05 0 0.5 1 15 2

Residuos

Figura 40 - Curva de Probabilidade Normal dos Residuos.
A combinacdo de fatores e niveis que aumenta a variavel de resposta tenacidade
a fratura (25,43 MPa.ml/z) estd no ciclo de tratamento térmico na condicdo 4
(Témpera/03 Revenimentos) para um parametro de resfriamento de 2,8 como mostra a

Figura 41.
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Valor Ajustado x Fator A em relac&o aos niveis do Fator B
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Figura 41 - Grdfico Valor Ajustado vs Fator A/Fator B.

5.4. Andlise de Fases por Difra¢cdao de Raios-X

O método de avaliagao de austenita retida baseia-se nas intensidades integrais
dos picos de austenita e ferrita medidos que foram calculados e determinados através do
fator de intensidade especial (Fator-R) para a radiacdo de Cr. Todos os picos de austenita
foram proporcionalmente comparados a todos os picos de ferrita. O valor médio de todos
os resultados dado como a concentracdo de austenita retida, como mostra a Figura 42. A
flutuagdao de cada resultado é mostrada como uma faixa de tolerancia. O calculo de
intensidade integral ocorre via funcdo de ajuste de curva (ou Fit-function). O processo de

ajuste foi controlado manualmente via posicao dos picos, larguras e intensidades.
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Sefert Anslyze Safert Anslyme

0401.NJC -

100 5‘(‘

Intensity /cps

| |
140 160

) |
60 80 100 120

2 Theta’/® [ Scan Axis: 2:1 sym. )
Fase Angulo [thetal/ Anguiejcaicl/ (rel) % I(calc) fcps Fwhm /* R (Cr) Quantidade %
Gamma Fe 66.7918 66.9119 100 39 0.5970 T2 47,6388
Gamma Fe 78.9946 TB.7330 80 4.8 1.2419 66 11.6; 15.0; 20.3
Gamma Fe 128.7056 128.7814 50 7.0 36737 LT | 10.8; 14.0; 19.0
Alpha Fe 68.7863 63,2863 100 106.4 1.2751 105.0 953, 884,892
Alpha Fe 106.0360 105.5360 20 176 3.4060 234 93.7; 85.0; 86.0
Alpha Fe 1552981 154 6076 30 1236 T.8930 2370 91.2; 797, 81.0
Austenita Retida 12 3% (+8.0%:-7.5%)
Mar-20-2017 13:22 1

Figura 42 - Resultados obtidos para a amostra 04.01 na andlise de difragdo.

Os resultados das amostras em todas as condicdes da Tabela 8, mostram um erro
associado ao método de medicdo muito elevado como pode ser visto na Tabela 20, em
média 65% e 50% para as tolerdncias acima e abaixo respectivamente, este erro esta
vinculado ao software usar todos os picos da austenita para realizar o calculo de volume,
(SU et al., 2012) mostra em seus estudos que o menor erro é alcangcado quando sdo
usados 03 picos (M200, y200, y220), além da necessdria subtracdo do efeito dos

carbonetos para melhorar a precisdo.



Tabela 20 - Resultados da andlise de difragdo de raios-X.

N° Amostra % Ausl.:enita Tolerancia %
Retida
04.01 12,3 +8,0 -7,5
04.02 12,3 +10,6 -8,3
04.03 13,1 +7,4 -5,1
04.04 11,1 +6,1 -4,9
02.01 14,8 +12,4 -8,9
02.02 15,4 +9,1 -8,0
02.03 14,4 +8,7 -5,9
02.04 14,7 +7,7 -5,2
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Na Figura 43 (a) e (b) é possivel observar a influéncia dos carbonetos no espectro

de difragcdo e como em alguns casos ha interposicao de picos.

Intensidade (o.u.)
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T
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Figura 43 - (a) Difratograma de um ABNT D2 austenitizado em diferentes temperaturas usando radiagcdo Cu
Ka, adaptado de (KAHROBAEE; KASHEFI, 2015). (b) (a) Difratograma de um ABNT D2 em diferentes condi¢bes de
tratamento subzero usando radiagdo Mo Ka, adaptado de (DAS; DUTTA; RAY, 2010a).
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Os resultados obtidos foram organizados conforme condi¢cGes de tratamento
térmico, Tabela 21, ndo sera avaliada a influéncia dos fatores sobre a varidvel de resposta

austenita retida devido ao erro de medicdo evidenciado.

Tabela 21 - Ciclos de tratamentos térmicos e volume de Austenita Retida correspondente.

Fator A Fator B

Criogenia|Resfriamento|(Combinagdo RA%

sem A=2,8 1 11,1
com A=2,8 a 13,1
sem A=18 b 14,7

com A=1,8 ab 14,4
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6. CONCLUSOES

Os resultados mostram que a distribuicao de carbonetos secundarios sofre efeito
da taxa de resfriamento e da criogenia durante o revenimento. Sendo o efeito da
criogenia mais acentuado que a taxa de resfriamento. Com a insergdo do ciclo criogénico
houve um aumento de 20% em média da quantidade de carbonetos entre 220-350nm em
relacdo aos ciclos sem criogenia. O ciclo que apresentou a maior quantidade final de
carbonetos secundarios entre 220-350nm foi o ciclo com criogenia e maior taxa de
resfriamento. No entanto o ciclo com criogenia e menor taxa de resfriamento apresentou
0 maior aumento relativo a condicao inicial, 51,3% de acréscimo. O efeito da criogenia
esta de acordo com o resultado obtido por outros pesquisadores (AMINI; AKHBARIZADEH;
JAVADPOUR, 2012; DAS; DUTTA; RAY, 2010a)

A dureza apresentou influéncia significativa do fator criogenia e da interacdo
entre os fatores criogenia e taxa de resfriamento. Sendo a dureza mais elevada alcangada
para o ciclo com criogenia e menor taxa de resfriamento, o que estd de acordo com os
resultados das microestruturas, pois observou se uma maior precipitagdo de carbonetos
para essa condicdo, promovendo um endurecimento secundario maior. O aumento de
dureza pela criogenia foi observado em outras pesquisas como (COLLINS, 1996;

GHASEMI-NANESA; JAHAZI, 2014; GILL et al., 2011)

A tenacidade a fratura sofre influéncia significativa da criogenia, os menores
valores de tenacidade a fratura foram obtidos para os ciclos com criogenia, sendo o ciclo
com criogenia e menor taxa de resfriamento a situagao onde se observou o menor valor
alcangado. Por outro lado o ciclo sem criogenia e com menor taxa de resfriamento
apresentou o maior valor de tenacidade a fratura. Corroborando com estudos ja
realizados (DAS et al.,, 2010) que mostram que tratamentos criogénicos no ABNT D2

tendem a reduzir a tenacidade a fratura.

Percebe se que a precipitacdo de carbonetos de 220-350nm estd diretamente
relacionada a todas as varidveis de resposta estudadas, pois quanto maior for a
precipitacdo em relacdo a condicdo inicial, maior sera a dureza e menor sera a tenacidade

a fratura, sendo a reciproca verdadeira. Segundo (VAHDAT; NATEGH; MIRDAMADI, 2014)
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a quantidade de carbonetos sub-micron bem distribuidos aumenta a tenacidade a fratura
de um acgo, o que ndo foi observado nos resultados do presente trabalho, que apesar do
aumento significativo na quantidade de carbonetos secundarios entre 220-350 nm para

ciclos criogénicos houve reducdo na tenacidade.

Os resultados da andlise de difragdo se mostraram inconclusivos para este

estudo devido ao erro experimental obtido.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Avangar na caracterizagdo de fases por difragdo de raios-X utilizando

mesmos parametros de ensaio da pesquisa de (DAS; DUTTA; RAY, 2010a);

2. Variag¢do do tempo de criogenia (04, 06, 12 e 24 horas) para o ciclo com
parametro de resfriamento de 2,8 para avaliacdo da quantidade de carbonetos

secundarios ao final do processo;

3. Avaliagdo do desgaste através de ensaios pino sobre disco em amostras

conforme estudos de (DAS; RAY; DUTTA, 2009) e (MOLINARI et al., 2001).

4. Estudo de novo processo de témpera, criogenia e nitretagao direta,
suprimindo o processo de revenimento, para avaliar fases presentes e suas proporgdes ao

final do processo.
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