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RESUMO

Um novo tratamento térmico tem sido pesquisado recentemente, cuja denominacdo é témpera e particdo
(T&P), com o intuito de criar agos com austenita estdvel em sua microestrutura. Inicialmente, esse tratamento
foi realizado em acos de alto silicio, ndo obstante, seu potencial alcanga outros diversos materiais como o0s de
baixa liga contendo niquel ou manganés. O mesmo consiste em realizar a témpera entre temperaturas inicial
(Ms) e final (Mf) da transformacdo martensitica, seguidos por um reaquecimento a um estagio isotérmico
durante um certo periodo. Neste trabalho, foi realizado a T&P no aco SAE 4340, austenitizados a 870 °C
durante 30 min, entdo temperado em polimero ao patamar de 240 °C e por fim, particionado em trés tempos
distintos: 10's, 30 s, e 90 s. Ainda, foi feito a témpera e revenimento (TR) no mesmo material para compara-
¢des entre as microestruturas e propriedades mecénicas, através de microscopia dptica, microscopia eletroni-
ca de varredura, difracdo de raios-x (DRX), além de ensaios de microdureza Vickers. Observou-se uma mi-
croestrutura complexa nas amostras oriundas da T&P, diferentemente dos corpos de prova da TR. A partir do
DRX, obteve-se indicios de que o tempo de 30 s para o processo de parti¢do foi 0 mais efetivo em estabilizar
a austenita retida. Soma-se a isso, a alta dureza alcancada, chegando ao nivel de 696HV1.

Palavras-chave: Acos de baixa liga. Austenita retida. Microestrutura. Martensita.

ABSTRACT

A new heat treatment has been recently researched, whose denomination is quenching and partitioning
(Q&P), in order to stabilize the retained austenite in the microstructure of steels. Initially, this treatment was
carried out on high-silicon-steels, although, its potential reaches other materials with low alloys containing
nickel or manganese. The same is done to perform a quenching between the initial (Ms) and final (Mf) tem-
peratures of martensitic transformation, followed by a reheating to a isothermal stage over a period of time.
In this work, the Q&P was conducted on SAE 4340 steel, austenitized at 870 ° C for 30 min, then quenching
in polymer up to 240 ° C and partitioned into three different times: 10 s, 30 s, and 90 s. Also, a quenching
and tempering (TR) treatment was conduct on the same material to evaluate and compare the microstructures
and mechanical properties obtained in both processes, through optical microscopy, scanning electron micros-
copy, x-ray diffraction (XRD), as well as Vickers microhardness tests. A complex microstructure was ob-
served in the samples from Q&P, unlike TR specimens. From the XRD, indications was obtained that the
time of 30 s for the partitioning process was the most effective in stabilizing the retained austenite. Added to
this, the high hardness reached, 696HV1.
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1. INTRODUCAO

A necessidade de se obter materiais com propriedades mecanicas elevadas e boa tenacidade para atender a
crescente do mercado global por seguranca e eficiéncia nos projetos fez com que os pesquisadores nas Ulti-
mas décadas buscassem desenvolver materiais que unissem diferentes fases constituintes, a fim de se obter
um composto com as melhores qualidades possiveis. Nesse cendrio, o tratamento térmico proposto por SPE-
ER et al.[1], entdo denominada témpera e particdo (T&P) concede ao material uma microestrutura complexa,
marcada pela austenita retida estabilizada a temperatura ambiente.

Esse tratamento passa pela austenitizagdo do material, seguido por um rapido resfriamento para uma
temperatura especifica de témpera (QT) entre o inicio da formagdo de martensita (Ms) e fim da formagdo da
mesma (Mf) com a intengdo de criar quantidades mensuraveis desse constituinte e por fim, um tratamento de
particdo, elevando a temperatura (PT) ao ponto de ocorrer o enriquecimento da austenita pelo carbono [1,2].
Os materiais resultantes desse tratamento sdo classificados como agos avancados de ultra resisténcia de ter-
ceira geragdo, pois combinam uma fase dura (e.g. martensita ou bainita) e quantidades significantes de uma
fase ductil (e.g.austenita) [3]. Isso s6 é possivel mediante a supressdo da formagdo de carbetos e do protago-
nismo da difusdo intersticial a baixas temperaturas, a fim de permitir a particdo do carbono advindo do cons-
tituinte supersaturado a austenita retida [1].

Portanto, deve se buscar agos com composi¢des quimicas especificas, com elementos como o silicio o
qual por possuir baixa solubilidade na cementita faz com que regides enriquecidas desse elemento sejam cri-
adas em volta do carbeto em crescimento e assim, evitando o seu desenvolvimento [4,5]. Outros, como o
niquel e molibdénio vém sendo alvo de pesquisas recentes nesse ambito. O primeiro por refinar os gréos,
favorece o enriquecimento do carbono e o segundo, em pequenas quantidades aumentam significativamente a
fracdo de austenita retida [6,7].

Dessa forma, visando a compreensdo de novos meios para obtencdo de materiais de alta resisténcia,
esse trabalho teve por objetivo principal avaliar e comparar as microestruturas obtidas pela T&P frente as
qualidades comuns alcangadas pela témpera e revenimento (TR) para o material SAE 4340. Para tanto, foi
utilizado a microscopia 6tica (MO) e microscopia eletrénica de varredura (MEV) para identificar as microes-
truturas, além difracdo de raios-x (DRX) para analisar as fases presentes e, por fim, a anélise de microdureza
Vickers com o intuito de classificar as propriedades mecanicas resultantes desses tratamentos térmicos.

2. MATERIAIS E METODOS

O material (aco SAE 4340) desse estudo se apresentava como barra laminada recozida com didmetro de
28,57 mm. Para elaboragdo dos corpos de prova, foram feitos cortes a fim de obter semicirculos com 5 mm
de espessura. Todas as preparacdes e ensaios foram realizados nos laboratérios da engenharia mecénica na
Universidade Federal do Rio Grande (FURG). Para determinacdo dos parametros do ciclo térmico das amos-
tras dessa pesquisa foi utilizado a composi¢do quimica — obtida através de um espectrdmetro Gtico, modelo
Foundry-Master Pro (fabricante Oxford Instruments) — mostrada na Tabela 1.

Tabela 1: Composicéo em (% em peso) do material utilizado e do especificado pela norma SAE J404 (intervalo de com-
posicdo maxima-minima esperada).

Elemento (% em peso)

C Mn P S Si Ni Cr Mo
Norma SAE

1404 0,38-0,43 0,60-080 0,035 004 0,5-0,35 1,65-2,00 0,70-0,90 0,20-0,30
SAE 4340

Material 0,396 0,665  0,0062 00108 0,242 1,79 0,747 0,221
utilizado

Para garantir sua austenitizacdo completa, o material foi aquecido a uma temperatura de 870 °C, con-
forme indicado por KRAUSS [8], em um forno da marca EDG (modelo EDG10P-S). As amostras foram
mantidas nessa temperatura por um periodo de 30 minutos. No processo de témpera e revenimento (TR), foi
efetuado o resfriamento rapido em uma solucéo polimérica de polivinilpirrolidona (PVP) com 20 % de con-
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centracdo e entdo conduzido para a etapa de Revenimento a temperatura de 400 °C por duas horas, com 0
intuito de se evitar a suscetivel fragilizacdo desse procedimento.

Na témpera e particdo, diferenciou-se do processo anterior ap0s a austenitizagdo completa — pois, as
amostras foram resfriadas até a temperatura de 240 °C (QT). Essa, € um patamar intermediario entre as tem-
peraturas Ms e Mf a qual resulta em aproximadamente 50% de austenita transformada (fm) segundo a Equa-
cdo 1 [9].

fm=1 —[~0.011x(Ms~QT)] (1)

Segundo EDMONDS et. al. [9], a temperatura QT de 240 °C para um a¢o de 0,4% C resulta numa
quantidade ideal de constituintes os quais favorecem o enriquecimento da austenita retida pelo carbono. Man-
tida a temperatura QT, foi realizada a particdo em trés tempos distintos, 10 s, 30 s e 90 s e entdo realizado o
ltimo resfriamento até a temperatura ambiente. As amostras da T&P foram nomeadas como P10, P30 e P90
conforme se evoluiu o tempo despendido no processo de particdo. Esse ciclo térmico é mostrado na Figura 1.

3
Austenitizagdo (850 °C; 30 min)
© Témpera Inicial
-4
E
2 Particdo
PT
(400°Cc)/ 10 s 30s 90s
M, ,
QT (240 °C) -
M, //
Tempo

Figura 1: Ciclo térmico realizado para o tratamento de témpera e particéo.

Apos os ciclos térmicos, as amostras foram lixadas em lixas d’agua e entdo polidas com politriz semi-
automatica, da marca STRUERS, utilizando alumina. A analise microestrutural foi efetuada em microscépio
optico (MO) de luz refletida, Olympus GX 51S. Além disso, foi necessario a utilizagdo de um microscépio
eletrénico de varredura (MEV) modelo JSM-6610LV (fabricante JEOL), equipado com espectroscopia de
energia dispersiva (EDS). A andlise de difracdo de Raios-X (DRX) foi realizada por meio de um difratdmetro
modelo D8 Advance, do fabricante BRUKER, utilizando um tubo de cobre (Cu), voltagem 40 kV e corrente
40 mA. Os difratogramas alcancados foram analisados e identificados pela comparacdo com as fichas de pa-
drbes da “Crystallography Open Database (COD) ™. Por fim, a analise de microdureza foi executada em um
microdurdmetro HMV-2T, da marca SHIMADZU, com carga de 1 kgf por 10 s de aplicagdo a temperatura
ambiente.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Seguindo o roteiro apresentado na metodologia, 0s ensaios realizados visaram a comparacdo entre os resulta-
dos dos tratamentos de témpera e particdo versus témpera e revenimento. Em um primeiro momento, foi ob-
servado a microestrutura por meio do MO e MEV e em seguida, através da analise de DRX, permitiu-se
comparar e avaliar as fases resultantes entre os materiais, enquanto o estudo da microdureza rotulou as pro-
priedades mecanicas.
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3.1 Andlise por microscopia Optica

A Figura 2 apresenta as imagens resultantes do MO para as amostras consequentes dos tratamentos de témpe-
ra e particdo (P10, P30 e P90 para os tempos de particdo de 10 s, 30 s e 90 s respectivamente), além da tém-
pera e revenimento (TR).

Figura 2: Resultado da microscopia 6ptica das amostras, a) P10 b) P30 c) P90 e d) TR.

A microestrutura resultante da T&P, Figuras 2a e 2b sdo semelhantes, onde a area branca mostra indi-
cios da presenca de ferrita livre e austenita, além disso, ocorrem aglomerados de finas tiras de martensita
(indicado na Figura 2b) ocorrem. A Figura 2c aparenta para uma microestrutura mais difundida quanto a
martensita; ja para a Figura 2d fica claro a forma da martensita revenida. De uma maneira geral, as figuras
oriundas da T&P apresentam uma microestrutura bastante complexa, algo que segundo SPEER et. al. [1]
enaltece as propriedades mecanicas desse tratamento. Em outros estudos com materiais semelhantes [10,11],
atingiu-se microestruturas analogas a Figura 2, sendo mais evidente as amostras particionadas em 30 s. Con-
clui-se que os tempos inicias para 0 processo de particdo parecem favorecerem a presenca da austenita esta-
vel.

3.2 Analise por microscopia eletronica de varredura

A dificuldade de se observar a diferenca entre os microconstituintes resultantes da T&P e TR faz com que
analises em MEV se fizessem necessarias. Assim, é possivel analisar o contraste das microestruturas e res-
saltar a provavel presenca da austenita retida difundida nas matrizes das amostras. A Figura 3 apresenta o
resultado das imagens obtidas por MEV.
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Figura 3: Resultado da microscopia eletronica de varredura, a) P10 b) P30 c) P90 e d) TR.

Observa-se, de maneira geral, que as amostras oriundas da T&P, Figuras 3a, 3b e 3c, independente do
tempo de parti¢do, apresentaram uma regido martensitica e uma regido complexa, provavel, de ferrita-
carbetos-austenita. A precipitacdo dessa segunda regido é um indicio da descarbonetacdo da martensita ocor-
rida durante o processo de parti¢do, segundo os estudos em [1] e [2] — uma vez que a austenita (YR) passa a
ser estabilizada com o carbono da fase supersaturada. Dessa forma, tém-se blocos de martensita, aliados a
provavel martensita-austenita (MA) segundo aferido por HUPALO et. al.[12]. A mesma regido comum as
Figuras 3a, 3b e 3c ndo compete ao material tratado por Témpera e Revenimento (TR), Figura 3d.

Em relacdo as tiras de martensita, aparenta ocorrer um agrupamento de diversas larguras — causado
provavelmente pela diferenga percentual de carbono ocorrida nas diferentes regiGes pelo processo de particao.
Constata-se que na amostra proveniente da TR, ocorreu maior homogeneizacdo desse microconstituinte, pa-
recendo possuirem 0 mesmo tamanho.

3.3 Andlise por difragcéo de raios-x

O ensaio de DRX visa diferenciar nas amostras as duas fases presentes, sendo a ferrita caracterizada por man-
ter uma estrutura cubica de corpo centrado (CCC), enquanto a austenita, clbica de face centrada (CFC). Essa
singularidade desse teste é de extrema importancia para a T&P pela dificuldade em analisar a austenita retida.
Para a comparacédo e analise, foi utilizado fichas cristalograficas padrdo da COD [13]. A Figura 4 apresenta
os resultados de DRX com as intensidades normalizadas, além disso sdo mostradas as direcdes esperadas de
cada fase.
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Figura 4: Resultado da difragdo de raios-x, a) P10 b) P30 c) P90 e d) TR.

Observando-se a Figura 4, a mudanca entre as amostras provenientes do processo de particao é sutil,
no entanto, essas apresentam um comportamento distinto da amostra advinda da témpera e revenimento.
Ainda, em uma analise mais minuciosa, conforme serd apresentada na Figura 5, o primeiro tempo 10 s (P10),
assemelha-se com o resultado do terceiro de 90 s (P90). Aparentemente, o tempo de parti¢do de 30 s (P30) é
0 que apresenta maior proporcdo da fase de austenita quando comparado a fase de ferrita. Esse resultado esta
de acordo com o estudo [11], onde um tempo intermediario de particdo apresentou os melhores indicios de
austenita retida estavel. Isso pode ser resultado da alta temperatura de partigdo utilizada, acarretando huma
elevada sensibilidade quanto ao tempo — de forma que os segundos iniciais ndo sdo efetivos para estabiliza-
¢do da austenita e para o Ultimo tempo de parti¢do utilizado, mecanismos competitivos, como a precipitacéo
de carbetos, podem ter prejudicados a consolidacdo da austenita retida. Esses argumentos vao de acordo com
os trabalhos de SPEER et. al. [1] e EDMONDS et. al. [9].

O gréfico apresentado na Figura 5, foi gerado a partir da razdo da intensidade entre os planos (200)y,
para a austenita, e (211)a, para a ferrita.
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Figura 5: Comparacéo das intensidades entre os planos (200)y e (211)a das amostras.

Assim, a partir da Figura 5 por meio da andlise da razéo entre as intensidades dos planos indicados,
fica claro o favorecimento da presenca de austenita no tempo de particdo de 30 s. Somado a isso, percebe-se
a semelhanca entre as amostras P10 e P90, com uma sutil inferioridade para a Gltimo; bem como o patamar
inferior obtido entre a razdo para a amostra de TR.

3.4 Andlise de microdureza
No tocante a andlise de microdureza, para cada tratamento térmico foram realizadas 27 indentagdes utilizan-

do uma carga de 1 kgf. Os resultados obtidos dessas leituras sdo mostrados na Tabela 2.

Tabela 2: Resultados do ensaio de microdureza.

MICRODUREZA MEDIA

AMOSTRA (HV1)
P10 735+ 36,6
P30 696 + 46,6
P90 667 £ 22,0
TR 557 + 36,2

A partir da Tabela 2 se percebe que as amostras de T&P (P10, P30 e P90), pela natureza do baixo
tempo de parti¢do, ganharam um alto indice de dureza quando comparado a amostra de TR. Esse aumento
notavel permite compreender o potencial da T&P. Caso se obtenha uma fase ductil ao ponto de permitir certo
alongamento ao material, é possivel, entdo, alcangar um novo patamar de propriedades mecanicas [1].

Além disso, as amostras de T&P demonstraram um comportamento ja esperado de decréscimo da du-
reza conforme 0 aumento do tempo de particdo. Em [11], utilizando o mesmo material, a dureza foi sensi-
velmente inferior a alcangada por essa pesquisa. Isso pode ser causado pela variacdo da composicao quimica
e por elementos residuais originais da fabricacdo do material.
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4. CONCLUSOES

Essa pesquisa buscou analisar e comparar os tratamentos térmicos de témpera e particdo versus témpera e
revenimento. Apesar do segundo, ser amplamente difundido na literatura, a T&P é um processo recente e se
mostrou como uma nova escolha promissora para materiais com composicGes quimicas especificas ao ponto
de ser atingido uma excelente resisténcia mecénica.

Com relacdo a temperatura utilizada de 400 °C para a particdo, essa se mostrou capaz de permitir o
enriquecimento da austenita retida advindo do carbono da martensita supersaturada. O tratamento de témpera
e particdo revela-se sensivel ao tempo de particdo, obtendo diferencas nas microestruturas mesmo em varia-
¢des pequenas desse parametro. O tempo de 30 s a 400 °C foi o intervalo que apresentou maiores indicacdes
da fase de austenita presente no material a temperatura ambiente; ja para os tempos de particdo em 10se 90 s
a 400 °C, apresentaram um percentual menor da fase de austenita, indicando que ha desfavorecimento ao
tratamento nesses intervalos.

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