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RESUMO

O objetivo do presente trabalho foi estudar o efeito do silicio e da temperatura de austémpera
na microestrutura dos ferros fundidos nodulares. Foram fundidas duas ligas de ferros nodulares,
na forma de blocos Y, com teores de silicio de 2,27 e 2,64%. Os ferros fundidos (brutos de
fusdo) foram analisados por espectroscopia de emissdo Otica e microscopia oOtica.
Posteriormente foram retiradas pequenas amostras dos blocos Y e austemperadas. A
austenitizacdo foi realizada a uma temperatura de 910 °C, por um tempo de uma hora. As
temperaturas de austémpera foram de 320 e 370 °C, por tempos que variaram de cinco segundos
a quinze horas, tanto para as amostras com baixo como para as de alto teor de silicio. As
caracterizagoes dos ferros fundidos austemperados foram realizadas por microscopia oOtica,
microscopia eletronica de varredura, microscopia eletronica de transmissao, ensaios de dureza
Brinell e microdureza Vickers e difragdo de elétrons retroespalhados. Os resultados mostraram
que os ferros fundidos brutos de fusdo apresentaram microestrutura e austemperabilidade
suficiente para os objetivos do trabalho. As micrografias obtidas a partir das microscopias Otica
e eletronica mostraram que tanto a nucleagdo da ferrita quanto a forma e a distribuigao da ferrita
e da austenita se alteram com as diferentes temperaturas de austémpera e teores de silicio. Os
ensaios de dureza mostraram que ha diferengas nos tempos de inicio e final dos estagios da
austémpera para as diferentes temperaturas e teores de silicio utilizados. Verificou-se a partir
da microscopia eletronica de transmissdo que, para a temperatura de austémpera de 370 °C, a
precipitacdo de cementita ocorreu somente em tempos mais longos de austémpera (15 horas).
Nos demais tempos observou-se as microestruturas previstas, ou seja, martensita para as
amostras austemperadas a 15 segundos e ausferrita (ferrita e austenita) para as amostras
austemperadas por uma hora. As andlises por EBSD mostraram que tanto o silicio quanto a
temperatura de austémpera interferem na orientacao cristalografica da ferrita e da austenita,

porém, a distribui¢do destas orientacdes ocorre de forma aleatoria.

Palavras chave: Austémpera, Ferros Fundidos Nodulares, Precipitagdo, Ferrita, Austenita e
Carbonetos.



ABSTRACT

The aim of this work was to study the effect of silicon content and austempering temperature
on the microstructure of nodular cast irons. Two alloys of nodular irons were cast, in the form
of Y blocks with silicon contents of 2.27 and 2.64%. The cast alloys were analyzed by optical
emission spectroscopy and optical microscopy. Then, small samples were removed from Y
blocks and austempered. The austenitizing temperature was 910 °C for one hour. For both
samples with low and high silicon contents, the austempering temperatures were 320 °C and
370 °C, for times ranging from five seconds to 15 hours. The austempered alloys were
characterized by optical microscopy, scanning electron microscopy, transmission electron
microscopy, Brinell hardness and Vickers microhardness tests, and electron backscatter
diffraction. The results showed that the cast samples presented microstructure and
austemperability sufficient to meet the objective of this work. The micrographs obtained from
the optical and electron microscopy showed that both the nucleation of ferrite and the form and
distribution of ferrite and austenite change with the austempering temperature and silicon
content. Hardness tests showed that there are differences in the start and end times of the
austempering stages for the austempering temperatures and silicon levels used. It was found
from the transmission electron microscopy that for the austempering temperature of 370 °C, the
cementite precipitation occurred only in longer austempering times (15 hours). In all other
times, the expected microstructures were observed, i.e martensite for the austempered samples
for 15 seconds, and ausferrite (austenite and ferrite) for the austempered samples for one hour.
The EBSD analysis showed that both silicon content and austempering temperature interfere
with the crystallographic orientation of ferrite and austenite; however, the distribution of these
directions occurs randomly.

Keywords: Austempering, Nodular cast irons, Precipitation, Ferrite, Austenite and Carbides.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Aplicacdes do ADI: (a) Engrenagens para veiculos com motores diesel (Cummins
Engine), (b) Ganchos de reboque de caminhdes leves (General Motors), (¢) Componentes de
suspensao (Stucki Company), (d) Suporte de feixe de molas para caminhdes (General Motors);
(e) Virabrequim para compressor Tecumseh desenvolvido em 1972.........cccccvevivviiiiiiennnnnne. 18
Figura 2 - Correlagdo entre o limite de resisténcia e alongamento do ADI com outros ferros
fundidos NOdUIATes CONVENCIONALS. ... ..eeiuiiiiieiiieiieiie ettt ettt et st e beesiaeeneens 22
Figura 3 - Correlacdo do limite de resisténcia e da tenacidade a fratura do ADI com outros ferros
fundidos nodulares CONVENCIONAIS. ......cc.eeruirieriieriieieriieieeie et 22
Figura 4 - Microestrutura do ADI, formada por grafita, ferrita acicular e austenita. ............... 23

Figura 5 - (a) Diagrama de fases ferro-carbono; (b) Diagrama de fases ferro-carbono-silicio,

COM 290 A€ STHCIO. 1vteiietieie ettt ettt st sbe et et sbe et e 25
Figura 6 - (a) Esquema de um ciclo de austémpera; (b) Curva tempo, temperatura e
transformagao (TTT) do ferro fundido nodular. ..............ccoveeeiiieiiiice e 28
Figura 7— (a) Parte do diagrama ferro-carbono-silicio; (b) Curva tempo, temperatura e
transformagao (TTT); (c) Janela de ProCeSS0. ....eieuuiieiiieeiiieeiieeeiee ettt 29
Figura 8 — Diagrama de energia livre de Gibbs para a austémpera do ADI.............cccceeenee. 30
Figura 9 — Diagrama de energia livre de Gibbs do sistema ferro-carbono metaestavel........... 32

Figura 10 — Diagrama de energia livre de Gibbs do sistema ferro carbono com o paraequilibrio.

Figura 11 — Graos de ferrita acicular e suas subunidades. ........c...cocceerieiiiiniiiniiniiniceeeee, 35
Figura 12 - Micrografia mostrando a ferrita acicular, em um aco, no estagio inicial de sua
formacao durante tratamento ISOTEIIMNICO. ......c..veeeeeiuriieeeeiieieeeeeieeeeeeeteeeeeeetreeeeeeaeeeeeeereeeeeenenes 35
Figura 13 - Variagdo do teor de carbono na austenita para diferentes temperaturas de
AUSTEIITIZAGAO . ... uvvieeeeiiieeeeeite e e e ettt e e e ettt e e e e etaeeeeeetaeeeeeeataeeeeeansaeeeeaassaseeeansseeeeeansseeeeassaeeeennsees 38

Figura 14 — Efeito da temperatura e do tempo de austenitiza¢do no tamanho de grao austenitico.

Figura 15 - Influéncia da temperatura de austenitizagdo, da matriz e do tempo de austenitizagdo
Na MICTOAUIEZA VICKETS. .. .eouiiiiiiiiiiiiiiiieitce ettt 40
Figura 16 — Influéncia da temperatura e do tempo de austenitizagdo na formagao da
austenita. 40

Figura 17 — Influéncia do diametro médio das grafitas no tempo de astenitizagdo para saturagao

da AUSLENITA COIM CATDOMIO. ... oot e e e e e e e e e e e e e e e e eeaeeeeeeeeeaaaaeaeeas 42



Figura 18 - Deslocamento da janela de processo com a variagao da temperatura de austémpera
e da temperatura de QUSTENITIZAGAOD. .....eevuveeeiieiieeiieiie et et ettt ete et e e beeseeeebeesaaeesbeessneenneens 44
Figura 19 - Variacdo da janela de processo em dois ferros fundidos, com 0,37 e 0,67% de
manganés, austenitizados a 920 °C por 120 MINULOS........cccveeerreeeriiieeriieerreeesreeesreeesreeesereeens 45
Figura 20 — Valores de saturagdo de carbono na austenita e na ferrita, em funcdo das
temperaturas de AUSIEMPETA. .......c..ecvieruieeiieitieeieeriee et erieeereestteebeesseesbe e saeesseenseesnsaenseeenseensnas 46
Figura 21 - (a) Variagao da fragdo volumétrica de austenita com a temperatura de austémpera;
(b) Variacao do teor de carbono na austenita com a temperatura de austémpera. ................... 46
Figura 22 — Influéncia da temperatura de austémpera no tamanho das ripas de ferrita ........... 47
Figura 23 - (a) Relacdo entre os limites de resisténcia e escoamento com a temperatura de
austémpera; (b) Relacdo entre o alongamento e a resisténcia ao impacto com a temperatura de
16100 0 1C) - USRS 48

Figura 24 - Fragoes das fases ferrita, austenita e martensita em funcdo do tempo de austémpera.

.................................................................................................................................................. 50
Figura 25 — Padrao de EBSD gerado sobre a tela de fosforo a partir do feixe de elétrons de alta
133115 5 £ TSRO PSRRUPOTSPPRRP 51
Figura 26 — Padrao de Kikuchi formado em camera de video analogica. .........ccccveeveveeennnnn. 51
Figura 27 — Esquema mostrando a formagao das linhas hiperbolicas. ..........ccceevveeviiiennnnnnnn. 52
Figura 28 — Esquema mostrando a formagao das linhas de Kikuchi...........ccccccevviiiniinnnnn.. 53

Figura 29 — Esquema de indexagdo das bandas de Kikuchi usando a transformacdes de Hough.

Figura 30 — Representacdo das bandas de Kikuchi rotuladas com indices de Miller............... 55

Figura 31 — Mapa de distribui¢do cristalografica (OIM) de um ago inoxidavel austenitico....55

Figura 32 — Sistema de referéncia para andlise via EBSD. ......cccccccoiiiiiinininiiiicc 56
Figura 33 — Sistema coordenado da amostra (Ka) e sistema coordenado do cristal (Kg)........ 57
Figura 34 — Angulo de Euler. Rotacio do angulo @lem torno do eixo Z’.......cccccoevvrvevvnennen. 58
Figura 35 — Angulo de Euler. Rotacio do angulo ¢ em torno do eixo X ........cccovevvvvrverrnnnne. 59
Figura 36 — Angulo de Euler. Rotacio do dngulo 2 em torno de Z’. .........cc.coveevevveevrrrrnnnnn. 59

Figura 37 - Abaco da localizagio das principais orientacdes no caso das se¢des $p2=0° e p2=45°.



Figura 39 — Esquema mostrando a retida das amostras dos blocos Y em ferro fundido. (a) bloco
Y5 (D) COTte das AIMOSIIAS. ..eecuvieiieeiiieiieeieeiee ettt ettt e et e e et e esteesbe e baeesbeesseesnseessaeenseensnas 62
Figura 40 — Sistema de referéncia das amostras, obtidas a partir dos blocos Y........c.ccccuu.e..... 64

Figura 41 — Micrografias dos dois ferros fundidos nodulares, antes da austémpera. (a) com

2,27% de silicio. (b) com 2,64% de SICIO. ..cuveieeurieeiiieciie e e 69
Figura 42 — Analise quantitativa das fases dos dois ferros fundidos (2,27 e 2,64 % de silicio).
.................................................................................................................................................. 69
Figura 43 — Micrografias obtidas por microscopia Otica e eletronica, das amostras
austemperadas Por 15 SEZUNAOS. .....cccviiiiiiiiiieiiieieeee ettt e seaeebeeseeeseessaeensaens 72

Figura 44 — Micrografias obtidas por microscopia Otica e eletronica, das amostras

austemperadas POr UMa NOTA. .......c..ceccuiiiiiiiiiiie et ere e e seb e eeaaeeenes 74
Figura 45 — Micrografias obtidas por microscopia Otica e eletronica, das amostras
austemMpPeradas POT 15 NOTAS. .....c.ieiiiiiieiie ettt ettt e eestaeebeesaeessseessaeennaens 77

Figura 46 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PETCEIIEUALS. ...ttt ettt ettt ettt et ebt et e e s b et ea e eb e e bt eatesb e et e bt e ebe et e eabesae e bt estesbeenteeanenee 78
Figura 47 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEITUALS. ..vveeivieeiteeeiteeeeiteeetteeetteeestaeesaseeesaseeeasseeeasseeenssaeenssaeansseeansseeanssessssnesssseesnsseesnsseenns 79
Figura 48 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEINTUALS. ..vveeivieeiteeeeeteeeeiteeeiteeeaaeeesteeesaseeessseeeasseeeasseeanssaeenssaeansseeansneeanssessssneensseeensseesnsseenns 79
Figura 49 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PETCEIIUALS. ...etieutieeuieeiie et eetteeteeeeteesteesteeeseeesseesseessseenseeenseenseeanseenseesnseensseenseeanseenseennseenseansnas 80
Figura 50 — Grafico com as fases presentes de ferrita, perlita, martensita entre outras fases nao

identificadas e seus percentuais, para as amostras com austémpera interrompida a 15 segundos.

Figura 51 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEIIEULALS. ..veeeuevieeirieesireeesiteeeseteeessseeesseeasseeassseeassaeeassseeassseessseesassseeasseesasseesasseesssseessssessnsseenns 82
Figura 52 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus

PEICEIIEULALS. ..vveeeveeeirieesereeesteeeeteeessseeesseeassseeassseeassaeessssaeassseeassseeassseensseesasseeensseesssseesssseesnsseenns 83



Figura 53 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEIIEULALS. ..vveeevieeirieesiteeeseteeeeteeesteeesseeassseeassseeassaeeassseeassseesssseeassseesssseessseeessseeessseesssseesssseenns 83
Figura 54 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PETCEIIUALS. ....evieueieeetieiieeteestteeteeseteeseeeteeeseessseesseeesseeseesnsaensaeesseenseesnseensseenseensseansaessseenseenseas 84
Figura 55 — Grafico com as fases presentes de austenita e ferrita e seus percentuais, para as
amostras com austémpera interrompida a Uma hora. ...........cccveeeviieeiiieeniieecie e 84
Figura 56 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEIIEUAIS. ..veeeevieeeirieesireeestteeestteeessteeesseeassseaassseeassaeesssseeassseeassseesssseeasseeessseeeasseeesssessnsseesnsseenns 86
Figura 57 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEINEUALS. ..eevveeuiieeiieeiieeiteeteeeteeteeeeteeseeesteesseessseesseessseensaessseenseesssesnsaensseenseessseanseensseenseenses 86
Figura 58 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PEICEINTUALS. ..vveeivieeiteeeeiteeeriteeetteeetteeesteeesaseeesaseeensseeeasseeanssaeenssaeansseeassseeanssesansnesssseesnsseesnsseenns 87
Figura 59 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a) Regido
analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases presentes e seus
PETCEIIEUALS. ...ttt ettt ettt ettt ettt eb et eat e s bt e bt ea e e bt e bt eatesb e e bt e st e sbe et e easesaeebeestesbeeteeanenee 87
Figura 60 — (a) Escala de cores com os valores que representam as intensidades das orientacdes;
(b) abaco da localizacdo das principais orientacdes das se¢des $2=0"e $2=45" ........c.c........ 89
Figura 61 — Sistema de referéncia usados com para as analises dos mapas OFD.................... 90

Figura 62 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C, por 15 segundos.

Figura 66: ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C, por uma hora. ....93

Figura 67 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C, por uma hora. ... 94



Figura 68 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C, por uma hora. ...95
Figura 69 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C, por uma hora. ...95
Figura 70 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320°C, por 15 horas. .....96
Figura 71 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 horas. ....97
Figura 72 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C, por 15 horas. ....98
Figura 73 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 horas. ....98
Figura 74 - Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissao para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360°C, por 15 segundos. (a) Imagem em campo claro;
(b) Imagem de contraste em campo escuro; (¢) Imagem de difragdo da ferrita e martensita; (d)
Padrao de difragdo da ferrita € da martensita. ...........cccceeeeeiiieiiiiieiieecee e 100
Figura 75 - Imagem do MET, com detalhe da nucleacdo da ferrita das amostras com 2,64% de
silicio, austemperadas a 360°C, por 15 SEGUNAOS. .........ceveveverereereeerereeeeeeeeseseeeeeeeeeeseseseeaenas 101
Figura 76 — Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360°C, por 15 segundos. (a) Imagem em campo claro;
(b) Imagem de contraste em campo escuro; (¢) Imagem de difracdo da ferrita e martensita; (d)
Padrao de difracao da ferrita € da ausStenita. ............cc.eeeeeiuiiiiieiiiiie e 102
Figura 77 - Imagem do MET, detalhes da ferrita acicular das amostras com 2,64% de silicio,
austemperadas a 360 °C, por 15 SEGUNAOS. ..........c.oveveveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 103
Figura 78 — Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360 °C, por 15 horas. (a) Imagem em campo claro; (b)
Imagem de contraste em campo escuro; (c) Imagem de difracdo da ferrita e martensita; (d)
Padrao de difracao da ferrita, austenita € carbonetos. ............coeeuveeeieiiiiieeciiiee e 104
Figura 79 - Imagem do MET, detalhes da ferrita e carbonetos das amostras com 2,64% de
silicio, austemperadas a 360 °C, POr 15 NOTAS. ........c.ovveveveieeeeeeeeeeseee e 105
Figura 80 - Mecanismo de Bain para a transformacao da austenita em martensita. As imagens
(a), (b) e (c) representam as trés direcOes nas quais o eixo tetragonal pode ser acomodado na
esStrutura CFC OTIZINAL ...ccveiiiiiiiciie ettt e ebe e e sb e e enaeeeaseeenneeens 106
Figura 81 — Variagdo de dureza Brinell em fun¢do dos tempos de austémpea. (a) Amostras com
2,27 % de silicio; (b) Amostras com 2,64 % de SiliCI0. .......cccueeevuieeeiuiieriieeeiie e 108
Figura 82 — Variacao de dureza microdureza Vickers em funcao dos tempos de austémpera. (a)

Amostras com 2,27 % de silicio; (b) Amostras com 2,64% de Silicio. .....c.ccccvvveeeveeeenreennnnen. 110



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Classificagdo do ADI, segundo a Norma ASTM A 897M.....c.ccceovvvevieecveeeeeeeenne, 21
Tabela 2 — Composi¢ao quimica dos ferros fundidos utilizados nos experimentos. ................ 67

Tabela 3 — Valores calculados, a partir das Equagdes 7 e 8, do diametro critico para as duas

ligas de ferro fundido estudadas. .........cccooouiiiiriiiiiiiie e 68



LISTA DE ABREVIATURAS, SIGLAS e SIMBOLOS

ADI — Austempered Ductile Iron

ASME — American Society of Mechanical Engineers
ASTM — American Society for Testing for Materials
DIS — Ductile Iron Society

EBSD — Electron Backscatter Diffraction

EI — Energia de Impacto

EN — Norma Europeia

AISI — American Iron and Steel Institute

JIS — Japanese Industrial Standards

LR — Limite de Resisténcia

LE — Limite de Escoamento

MET — Microscopia Eletronica de Transmissao
MEV — Microscopia Eletronica de Varredura

MPa — Mega Pascal

J —Joules

HB — Dureza Brinell

HV — Dureza Vickers

TTT — Tempo, Temperatura e Transformagao



Fe3C — Cementita

o — Ferrita

Y - Austenita

Yac — Austenita de alto carbono

G - Grafita

Ta — Temperatura de austémpera

C% y — Concentragio de carbono na austenita

D.— Diametro critico

FDOC — Fungao de distribui¢do de orientacdes cristalograficas



SUMARIO

1 INTRODUGCAQ ...ueeeeeeeererenenenenesesesssesesssesesssssesssssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssseses 15
1.1 OBIETIVOS .. ettt ettt ettt et st 16
1.1.1 ODJEtiVO Geral....ueeciciensericcisrniicssssnnicsssssnsecsssssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 16
1.1.2 ODbjetivos ESPECIfiCOS ...cccvverirrverirssnrcsssnicssnicssnncssanisssssessssssssssessssssssssssssssssssssssses 16
2 REVISAO BIBLIOGRAFICA ...cuouuiuninnsinsssnssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssess 17
2.1 APLICACOES DO ADI ... 17
2.2 HISTORICO DO ADI ....ccotvuumiiriireiieeseeiseeassessse st ss s ssesssesens 18
2.3. PROPRIEDADES DO ADI ....cooiiiiiiiiieieeetee ettt 20
2.4. MICROESTRUTURA DO ADL ..ottt ettt 23
2.5. DIAGRAMA DE FASES DOS FERROS FUNDIDOS .......cccooiiiiiiaieiienieeeesie e 24
2.5.1. Caracteristicas do ferro nodular para obtencdo do ADI............ccceeverevuierverccuecsnnnens 26
2.6. TRATAMENTO TERMICO DE AUSTEMPERA.......ooviiiiiiineineieeiineeieeeesiesiseeens 27
2.6.1. Formacao da ferrita aCiCUIAT ......ccovveriieicvnricssssnniecsssnnicssssnnsscsssssssessssssssesssssssssssssases 34
2.6.1.1. Influéncia da compoSiGaO QUIMICA ...............cc.cccueeiieiiiiiiieeieeie e 36
2.6.2. Influéncia da temperatura de austeNitiZACAO0 ....ccccevvereruressersssressersssressassssnessesssssossasons 38
2.6.3. Influéncia do tempo de AUStENItIZACAO . ..cccvueerrererrresrercsarcssarsssressesssanosasssssossesssasossasons 39
2.6.4. Influéncia da microestrutura do ferro fundido .........c.ceoveeeciesseinsnrcssercsnessersssnessnnns 41
2.6.5. Influéncia da velocidade de resfriamento.............oeecveivercsuensseecsensseecsnecseccsnecsnenens 42
2.6.6 — Influéncia da temperatura de AUSTEMPEra ....cccceeevruercssarcssraressnressarssssssssssssssnsssssnes 43
2.6.7. Efeito do Tempo de AUStEMPEIa......ueiceceicssnicssanicssanssssasssssasesssssssssasssssssssnsssssssssssass 49
2.7. Técnica de analise por EBSD .........oooiiiiiiiieieceeceeeteee e 50
2.7.1 O funcionamento do EBSD.........uiiiiniinnennsinsennsnennenssnensensssecssessssesssessssesssssssacens 50
2.7.2. Mapa de distribuicio e orientacio cristalografica .........ccceeevcercvvercsvercscnrcscnnccsnnns 55
2.7.3. Textura cristalografiCa....eieeisennennsennennsensennsnecsenssnessensssessessssesssessssesssesssasens 56
3 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTALS .....cooeveueerennereesenncsessesessennes 61

B0 IVIALETIALS e e e e et e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e eaeeeeeeaaen i aaaaeeeeeaeennnnns 61



3.2. MEtOA0S EXPEITMENLALS ... ..eeurerireetieeiieerieeeteenteeeteesseesaeeseessseesseessseesaessseanseesssesseensseenne 61

3.2.1. FUNAICAOD ..uuvveeierirsnnricssssaneicsssnssesssssnseesssssssssssssasssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssssssssssssasssssses 61
3.2.2. Tratamentos tEIMUCOS......cuveerreeessrrcsaenseccssecssnnssanssassssessssssssnssssssssassssssssnssssssssasssessanss 62
3.2.3. Microscopia 0tica (IMO) ....ueecrveicssnicssnnicssnnncssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssses 63
3.2.4. Microscopia eletronica de varredura (MEV).....ccivienvinnicssnnssnnsssessssncssssssssssssssnses 63
R IR T ) Y D T 63
3.2.5.1. Preparacao das QMOSIFAS...............cc.eeeueeeeieeeeeeeeeeieeeeieeeeiee et svee e e saeeeeaee e 64
3.2.5. 2. EQUIDAIME@NLO ...........ooooeeeeeeeeee et e e et e e e et ae e e enataeeeennasaee s 64
3.2.5.3. ANGLISES ... 64
3.2.6. Microscopia eletronica de transmisSao (MET) c.c..cccovvuiicnrercssercssaercsssnscssssssssassssnsesses 65
3.2.6.1. A preparagao das QMOSIFAS .............c...cccveeeuieeeiieeiieeeee et 65
3.2.6.2. EQUIDAMENLO............ccceieeeeiiie e et e et e e et e e e naraee s 65
3.206.3. ARGLISES..c...cc.eeiiieee e 65
3.2.7. Determinac¢ao da dureza Brinell e microdureza Vickers.......ccccceeecercscnercssanccssnescnns 66
4 RESULTADOS E DISCUSSAQ......ccimminnsisncssssssssssssssssssssssssssssssssssssssases 67
4.1. Analise quimica e microestrutural do ferro fundido antes da austémpera ........................ 67
4.2. Analise microestrutural do ferro fundido apos a austémpera..........ccoceeceeveevveeicneenennene 70
4.2.1. Microscopia dtica e eletronica de varredura........ceeeeensecseccsecssenssecssnsesssecsacsseeses 71
4.2.1.1. Austémpera de 15 SEQUNAOS: ............cc.cccueiiiiiiiiiiiie et 71
4.2.1.2. Austempera de U@ ROTA.................ccceevueeiuiaiiieiieeie et 73
4.2.1.3. Austempera de 15 NOTAS ..............ccoeveiiiiiiiiiiieeeee et 76
4.2.2. EBSD — Analise das fases pelo mapa de cCores ......eineensennseecsnenssnenseecssnecsaenssneens 78
4.2.2.1. Austémpera de 15 SEQUNAOS .............cc.cccueviiiiiiiiieiie et 78
4.2.2.2. AuStempera de UM@ MOFA...............cc..coecueeeeiieeiiieeiie e e 82
4.2.2.3. AUSIEMPEFA dE 15 HOVAS ...t 85
4.2.3. EBSD — Analise das func¢des das distribuicoes das orientacoes (ODF)........cccceuueene 88

4.2.3.1. Austempera de 15 SEGUNAOS ............cc..cccveeeiieaiiieeiie e 90



4.2.3.1.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de 15 segundos:...........cccoeeuneenee. 92

4.2.3.2. AuStempera de UM@ ROV @................ccceevueeiuiaiieeiieeee ettt 93
4.2.3.2.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de uma hora: .........c...cceevvenennnee. 96
4.2.3.3. AuStempera de 15 NOTAS ..........c.c.cccoeeeueiiiieiieeieee et 96
4.2.3.3.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de 15 horas: .........ccoecvveevrenennen. 98
4.2.4. Microscopia eletronica de transmissao (MET) ....cccccceerrerisssercssarcssnncsssnssssnssssnssssanns 99
4.2.4. Dureza Brinell e microdureza VicKers ......ciienseecssnccssnncissnncssnncssnencsssescssencnes 107
5 CONSIDERACOES FINAIS .....cevirereeerereresesesesessssssssesessssssssssesesssssssasessssses 112

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS......covveeereresneresessesessesesessesesanes 114

REFERENCIAS . ..o eeeeeveeeeeeesesessssssssesesssssssssssssnssssssssssnsssssssssessnssssssssssnsassssssns 115




15

1 INTRODUCAO

A necessidade de desenvolvimento de produtos e processos inovadores esta firmemente
relacionada aos estudos da estrutura e propriedade dos materiais. Mesmo que avangos
significativos j& tenham sido alcancados existem ainda muitas dreas do conhecimento nao
exploradas que requerem investigacdo, especialmente que diz respeito aos ferros fundidos,
usados em larga escala em todo mundo.

Exemplos tipicos sao os ferros fundidos nodulares austemperados, conhecidos como ADI
(Austempered Ductile Iron). Estes materiais, reconhecidos pelo potencial de aplicagcdes em
engenharia desde a década de 60, possuem vantagens competitivas quando comparados com
acos devido a melhor usinabilidade e por apresentarem uma boa combinagdo de propriedades,
tais como resisténcia a tracao e ao desgaste, similares aos acos, para mesmas aplicacdes.

A produgao do ADI exige dominio da tecnologia de processamento, o que passa a ser um
fator limitante para as industrias do Brasil. O ADI ¢ obtido por processo de fundigdo e por
tratamento térmico de austémpera. Este material possui combinagdes de resisténcia mecanica e
tenacidade devido a microestrutura formada por austenita de alto teor de carbono e ferrita
acicular. Esta microestrutura provém da transformagao parcial da austenita, durante o patamar
1sotérmico da austémpera, a partir da temperatura de austenitizagao.

A literatura ¢ vasta em relagdo a estudos e experimentos em ADI. A maioria dos trabalhos
relaciona o tratamento térmico com o comportamento mecanico. Estudos aprofundados de
cinética de austémpera, com base na morfologia, ainda sdo escassos.

SPEER, J. G. e colaboradores (2004), estudaram a cinética de transformag¢do bainitica
em aco de médio carbono, obtendo “bainita livre de carbonetos” e autenita retida de alto
carbono. Esta combinagdo de microestrutura proporciona elevada resisténcia mecanica,
tenacidade, ductilidade, resisténcia a abrasdo e fadiga ao ferro fundido. MORROW, T. J. e
colaboradores (2001), estudaram a morfologia e a cristalografia do ADI pelo EBSD,
encontrando relacdes de orientacao de Kurdjumov-Sachs entre a ferrita e a austenita.

MALLIA, J. e colaboradores (2013), realizaram estudos de tenacidade do ADI, variando
silicio. Verificaram que o silicio tem forte efeito sobre a cinética da austémpera, particionando
carbono da ferrita para austenita e elevando as propriedades mecanicas.

Com base nestes fatos, a motivagao para este trabalho foi de aprofundar os estudos sobre
cinética de austémpera, por meio de estudo da morfologia e cristalografia. Optou-se, variar,

além do silicio, a temperatura de austémpera, uma vez que estes dois parametros combinados
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sd0 os principais responsaveis pelo particionamento e, por consequéncia, da microestrutura

gerada.

1.1 OBJETIVOS

Nas segoes abaixo estao descritos o objetivo geral e os objetivos especificos deste TCC.

1.1.1 Objetivo Geral

Estudar o efeito do silicio e dos pardmetros de tratamento térmico (temperatura e tempo

de austémpera) na morfologia e dureza dos ferros fundidos dos ferros fundidos nodulares.

1.1.2 Objetivos Especificos

Para atender o objetivo geral, os objetivos especificos sdo:
- Obter duas ligas de ferro fundido nodular, com dois diferentes teores de silicio;
- Caracterizar os ferros fundidos em relagdo a composi¢ao quimica e aspectos microestruturais;
- Tratar termicamente, pelo processo de austémpera, os dois ferros fundidos;
- Avaliar os microconstituintes e a textura dos ferros fundidos;

- Comparar os microestrutura com os resultados de dureza;
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Inicialmente este capitulo traz uma abordagem sucinta do histérico, propriedades e
aplicagdes do ADI. Na sequéncia sao descritas as principais caracteristicas da composi¢ao
quimica, da microestrutura e do tratamento térmico, enfatizando os efeitos do silicio e do tempo
de patamar isotérmico, na cinética da austémpera do ADI. Finalizando, sdo abordadas as
principais caracteristicas do EBSD, uma das técnicas utilizada neste trabalho para a analise

qualitativa e quantitativa do ADI.

2.1 APLICACOES DO ADI

ADI ¢ uma sigla, formada pelas iniciais dos termos em inglés Austempered Ductile Iron,
que corresponde ao ferro fundido nodular austemperado. As variagdes na composi¢do quimica
e nos parametros do tratamento térmico resultam em ADI com propriedades fisicas € mecanicas
variadas, definidas pelas normas ASTM 897M, EN 1564 e JIS 5503.

A principal caracteristica do ADI, que o torna um material de engenharia de interesse na
industria, € a capacidade de combinar propriedades pouco comuns em materiais fundidos. No
ADI ¢ possivel obter altos valores de resisténcia mecanica e de tenacidade. Também ¢ possivel
combinar alta resisténcia ao desgaste e a fadiga (ZIMBA, J. et al (2004); KLOCKE, F. et al
(2007); PUTATUNDA, S. K. (2010)).

Estas combinag¢des de propriedades tornam o ADI uma opg¢do para aplicacdes em
engrenagens, elementos de desgaste de maquinas agricolas e de mineragdo, componentes de
caminhdes, automoveis, e até mesmo na construgdo civil. E possivel substituir pegas forjadas

e usinadas, conforme Figura 1.
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Figura 1 - Aplicagdes do ADI: (a) Engrenagens para veiculos com motores diesel (Cummins
Engine), (b) Ganchos de reboque de caminhdes leves (General Motors), (¢) Componentes de
suspensao (Stucki Company), (d) Suporte de feixe de molas para caminhdes (General

Motors); (e) Virabrequim para compressor Tecumseh desenvolvido em 1972.

ONE INCH

Fonte: KEOUGH, J. R. (2002).

2.2 HISTORICO DO ADI

No final da década de 20 ocorreram os primeiros estudos sobre transformacdes
isotérmicas da austenita. Davenport e Bain, descobriram que ao tratar um ago isotermicamente
em temperaturas acima da qual hé a formacao de martensita e abaixo da qual ha a formacao de
ferrita e/ou perlita, observava-se uma microestrutura nova, consistindo de um agregado de
agulhas, com aparéncia escura ao ser atacado quimicamente, diferente da perlita e da martensita,
observadas no mesmo ago ao tratd-lo em temperaturas mais altas e mais baixas. Para esta
microestrutura deu-se o nome de “martensita-troostita”, pois supunha-se que o seu mecanismo
de formagao era o mesmo da martensita e, durante o patamar isotérmico, precipitava carbono
na forma de carboneto. Esta microestrutura apresentava propriedades diferentes dos agos
temperados para uma mesma faixa de dureza, despertando interesse dos pesquisadores na
época. Davenport e Bain foram os pesquisadores que mais se aprofundaram nos estudos das

transformagdes isotérmicas da austenita, usando técnicas de metalografia e dilatometria.
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Na década de 40, Keith Millis, realizou seus estudos no sentido de descobrir elementos
de liga que pudessem substituir o cromo na produ¢do de ferros fundidos brancos. Durante esta
investigacao foi realizado, de forma eventual, o tratamento da liga de ferro fundido cinzento
com magnésio, em que se obteve um ferro fundido de grafita esférica. Assim, o primeiro ferro
fundido nodular havia sido produzido.

Ao mesmo tempo, Morrogh, um pesquisador britanico, realizava experimentos para
tentar transformar as grafitas laminares em esferoidais e, em 1948, anunciou na reunido da
Sociedade Americana de Fundicao que havia descoberto um ferro fundido, com alta resisténcia,
alto modulo de elasticidade e ductilidade. Este anuncio marcou formalmente a descoberta do
ferro fundido nodular.

Os estudos da austémpera em ferros fundidos nodulares ocorrem a partir do inicio dos
anos 60, pela Harvest International Corporation e pela General Motors, nos Estados Unidos.
A Harvest, com o desenvolvimento de sapatas de esteiras de veiculos militares, foi a pioneira
na aplicacao do ADI, seguida pela General Motors que desenvolveu e iniciou a producao de
engrenagens e pinhdes de diferenciais para automoéveis de passeio.

Em 1972, a Tecumseh, fabricante de compressores, passou a fabricar seus virabrequins
em ADI, sendo esté a sua primeira aplicagao oficial fora do segmento automobilistico.

Em 1977, a General Motors, em parceria com a Pontiac Motors, usou conjuntos de
engrenagens de diferenciais, em substitui¢do ao aco AISI 8620, em uma frota de taxis, de forma
experimental. O bom resultado do experimento proporcionou a General Motors a produgdo de
mais de um milhdo de conjuntos de engrenagens, gerando uma economia de aproximadamente
20% dos custos de producdao. A produgdo destas engrenagens ocorreu até 1980, quando a
General Motors langou as juntas homocinéticas para os automadveis de tragdo nas quatro rodas,
usados até os dias atuais. Em 1984, a Getrag Gears, fabricante de caixas de transmissdao na
América do Norte, comegou a producdo de engrenagens de diferenciais em ADI para
automoveis com motores diesel. (CHATTERLEY, T. C. et al (1998)).

Ainda em 1984, ocorreu a Primeira Conferéncia Internacional sobre ADI, em Chicago,
nos Estados Unidos. Neste mesmo ano o instituto de pesquisas ASME (American Society of
Mechanical Engineers) iniciou um trabalho de desenvolvimento de engrenagens em ADI, o
qual foi incluido na Segunda Conferéncia Internacional do ADI, em Michigan, nos Estados
Unidos, em 1986 (CHATTERLEY, T. C. et al (1998)).

Durante os anos 80 os projetos para aplicacdes de ADI se multiplicaram e as pesquisas

aumentaram significativamente. Em 1991 ocorreu a Terceira Conferéncia Internacional do
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ADI, em Chicago, nos Estados Unidos. Em 2000, somente a producao norte americana de ADI
passou de 75 mil toneladas (KEOUGH, J. R. (2002); HAYRYNEN, K. L. et al (2003));

A partir dai, vem ocorrendo uma constante evolu¢do no desenvolvimento de ADI,
especialmente para componentes de desgaste e de suspensdo, na industria de automoveis,
tratores e caminhoes, sendo que em 2010 a producdo mundial passou de 300 mil toneladas
(KEOUGH, J. R (2002); HAYRYNEN, K. L. et al (2003); NOFAL, A. 2013; LOTTRIDGE,
N. M. e GRINDAHL, R. B. (1998); CHATTERLEY, T. C. et al (1998)).

2.3. PROPRIEDADES DO ADI

A variagdo da composi¢ao quimica e dos processos de obten¢do, envolvendo fundigao e
tratamento térmico, proporcionam no ADI a presenca de microconstituintes formados por
combinagdes de ferrita, austenita, grafita e carbonetos. As proporgdes destes microconstituintes
podem variar, resultando em produtos com ampla faixa de propriedades e, por consequéncia,
ampla faixa de aplicagdes também. A Tabela 1 apresenta uma sintese da Norma ASTM A
897M, em relacao as principais propriedades mecanicas do ADI.

As grades de resisténcia mecanica, observadas na Tabela 1, oferecem ao engenheiro ou
pesquisador opcdes para se obter materiais com combinagdes de usinabilidade, tenacidade,
resisténcia a fadiga e alta relacdo resisténcia/peso. Tais combinagdes de propriedades nao sao
encontradas em outros materiais, tais como o ferro fundido nodular (sem a austémpera) e

algumas ligas de aco e aluminio fundido ou forjado.



Tabela 1 - Classificagdo do ADI, segundo a Norma ASTM A 897M.
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LR LE L EI* D
Grade
MPa | Ksi | MPa | Ksi % Joules | Ft-1b HB**
125-80—-10 125 80 10 75 ] 269321
850-550-10 850 550 10 100 269 —321
150 - 100 -7 150 100 7 60 | 302-363
1050 - 700 - 7 1050 700 7 80 302 - 363
175-125-4 175 125 4 45 | 341 -444
1200 - 850 - 4 1200 850 4 60 341 - 444
200-155-1 200 155 1 25 | 388-477
1400-1100-1 | 1400 1100 1 35 388 - 477
230 - 185 - 230 185 oAk *kHk | 444 - 555
1600 — 1300 - 1600 1300 oAk oAk 444 - 555

Sendo: LR — Limite de Resisténcia; LE — Limite de Escoamento; L — Alongamento; EI — Energia de Impacto;

D - Dureza

* Valores obtidos a partir de corpos de prova Charpy, a 20 °C. Os valores referem-se a média dos trés maiores

resultados em quatro amostras testadas.

** A dureza ndo ¢ uma especificagdo obrigatoria, consta apenas a titulo de informagao.

*** Egpecificacdo de alongamento ¢ impacto desnecessarias.

Fonte: ASTM A897M

As Figuras 2 e 3 comparam as propriedades mecanicas do ADI com os ferros nodulares

convencionais. A Figura 2 relaciona o limite de resisténcia e o alongamento do ADI (ASTM A

897M) e de ferros fundidos que contém na matriz os microconstituintes ferrita, perlita, ferrita e

perlita, ou martensita (ASTM AS536). Nota-se que o limite de resisténcia do ADI esta sempre

acima de 850 MPa, enquanto no ferro fundido ASTM AS536 este limite de resisténcia somente

¢ obtido no estado temperado (martensita). Porém, no ferro fundido temperado o alongamento

¢ significativamente menor do que no ADI (DRUSCHITZ, A. P. et al (2003)).



22

Figura 2 - Correlagao entre o limite de resisténcia e alongamento do ADI com outros ferros

fundidos nodulares convencionais.
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Fonte: DRUSCHITZ, A. P. et al (2003).

A Figura 3 relaciona a tenacidade a fratura estatica e o limite de resisténcia do ADI e de
ferros fundidos que contém perlita ou martensita. Nesta comparacdo também se nota que,
devido a microestrutura, o ADI pode conciliar os maiores valores destas propriedades

(HAYRYNEN, K. L. et al (2002); ELLIOTT, R. 1997).

Figura 3 - Correlagdo do limite de resisténcia e da tenacidade a fratura do ADI com outros
ferros fundidos nodulares convencionais.
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Em relacdo ao aluminio fundido, por exemplo, o ADI possui limite de escoamento
aproximadamente trés vezes maior. Por outro lado, o seu peso € 2,4 vezes maior e, a sua rigidez
¢ 2,3 vezes maior que o aluminio, tornando-o improprio para determinadas aplicagdes (RUFF,
G. F. (1988)).

Em relacdo aos agos temperados, o ADI apresenta melhor usinabilidade e menor
densidade (em torno de 10%). Estas propriedades estdo relacionadas a presenca da grafita que,
além de reduzir a densidade, proporciona ao material um efeito lubrificante, facilitando a
penetracdo da ferramenta e o arranque de cavaco durante a usinagem ((RUFF, G. F. (1988);

GRECH, M. et al (1988); HARDING, R. A. (1986)).
2.4. MICROESTRUTURA DO ADI

A microestrutura do ADI estd apresentada na micrografia da Figura 4. Antes da
austémpera, a microestrutura do ferro fundido é formada por uma mistura de perlita, ferrita e
grafita. A martensita pode ser obtida por meio da témpera, que objetiva aumentar a resisténcia

ao desgaste, porém, em detrimento do alongamento e da tenacidade.

Figura 4 - Microestrutura do ADI, formada por grafita, ferrita acicular e austenita.

Fonte: BALZER, M. E. (2003)

ApoOs a austémpera a microestrutura do ADI, apresentada na Figura 2.4, ¢ formada por

grafita, ferrita acicular intercalada com austenita (ausferrita), e austenita retida. Para um mesmo
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ferro fundido, a morfologia, a quantidade e distribui¢ao de fases se alteram, conforme alteram-
se as variaveis do tratamento térmico.

O ADI ¢ frequentemente designado de "ferro nodular bainitico", porém, sua microestrura
ndo apresenta bainita. Esta designacao incorreta ocorre porque tanto o processo de austémpera,
quanto a microestrutura da bainita e da ausferrita, sdo semelhantes ao serem observadas no
microscopio. No entanto, a bainita, obtida na austémpera dos acos, ¢ formada por ferrita e
carbonetos aciculares. J& a ausferrita, conforme ja mencionado, ¢ formada por austenita e ferrita
acicular.

A austenita presente na ausferrita também leva a um equivoco. Nao se trata de austenita
retida, mas sim austenita estabilizada com alto teor de carbono. Dependendo da composi¢ao
quimica, ¢ do tratamento térmico, podera haver também austenita retida no ADI, conforme
mostra a Figura 4. O termo "retida" ¢ empregado no sentido de que a austenita persiste desde
a austenitizacdo. A austenita presente na ausferrita ndo ¢ a mesma existente nos agos. Na
ausferrita ela é estabilizada com carbono durante o patamar isotérmico da austémpera e nao se
transformard em martensita, mesmo que o ferro fundido seja submetido a temperaturas
negativas (PUTATUNDA, S. K. et al (2006); WEN, D. C. (1999)).

A presenca de austenita estavel, enriquecida em carbono, ¢ um dos fatores responsaveis
pela combinagdo de propriedades do ADI, muitas vezes ndo compreendida corretamente.
Enquanto estavel termodinamicamente, a austenita enriquecida por carbono pode sofrer uma
transformagdo induzida por tensdo, uma vez exposta a esfor¢os elevados. Esta transformacao ¢
que confere ao ADI a sua notavel resisténcia ao desgaste. Nao se trata apenas de um mero
"endurecimento do trabalho". Além do aumento significativo na tensdo e na dureza, esta
transformagao induzida por deformacdo também produz um aumento localizado no volume e
cria altas tensdes de compressao nas areas "transformadas". Estas tensdes compressivas inibem
a formagdo e o crescimento de fissuras, produzindo melhorias significativas nas propriedades
de fadiga da ADI (KEOUGH, J. R. 2011; PUTATUNDA, S. K. et al (2006); WEN, D. C.
1999)).

2.5. DIAGRAMA DE FASES DOS FERROS FUNDIDOS

Para a compreensdo dos mecanismos de formacdo da microestrutura obtida na

austémpera e das propriedades do ADI ¢ necessario que inicialmente se compreenda as
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transformagdes que ocorrem quando se resfriam os ferros fundidos, a partir da fase liquida,
dentro e fora das condi¢des de equilibrio. Na Figura 5 sdo apresentados os diagramas de fases

para as ligas de ferro-carbono e ferro-carbono-silicio.

Figura 5 - (a) Diagrama de fases ferro-carbono; (b) Diagrama de fases ferro-carbono-silicio,

com 2% de Silicio.
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Fonte: Adaptado ZIVKOVIC, D. et al (2014).

Na pratica, para se obter um ferro fundido com grafita, além do ferro e carbono, ¢
adicionado o elemento silicio a liga. O silicio possui efeito grafitizante e, neste caso, as
transformagdes de fase ocorrem segundo a Figura 5 (b). Este diagrama apresenta as fases
obtidas a partir de uma taxa de resfriamento lento, mais proxima do que ocorre na industria de
fundi¢do. Observa-se que nesta condi¢do existe uma abertura nas linhas de temperatura eutética
e eutetdide, e novas fases surgem.

Na temperatura eutética abre-se uma faixa contendo as fases austenita, grafita/cementita
e liquida. Na temperatura eutetdide, abre-se uma faixa contendo as fases ferrita, austenita e
grafita/cementita. Estas mudancas ocorrem devido ao efeito grafitizante do silicio em altas
temperaturas e a insolubilidade do silicio na cementita em temperaturas proximas ao eutetoide
(SANTOS, A. B. S. etal (1989); FAIVRE, R. et al (1974); FALLON, M. J. (1995); LATONA,
M. C. et al (1984); GESSER, W. L. et al (1999)).

O silicio ¢, portanto, um elemento de liga que proporciona alteragdes na solubilidade do
carbono. A Figura 2 mostra que, com a adi¢do de 2,0% de silicio, hd uma reduc¢do na

composi¢ao do ponto eutético de 4,4 para 3,7% de carbono. Para considerar este efeito que o
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silicio exerce na atividade do carbono utiliza-se o conceito do carbono equivalente,

representado pela Equacao 1.

C.E.=%C+1/3 (% Si+%P) (1)

Deixando de lado o fésforo, cuja influéncia ndo ¢ de interesse no presente trabalho,

obtemos a Equagao 2.
C.E.=%C+1/3 (% Si) (2)

A Equagdo 2 indica que o efeito do silicio corresponde ao de um ter¢o do efeito do
carbono. Por exemplo, tomando-se a composicao representada na Figura 5 (b), com 2,0% de
Silicio, verifica-se que o ponto eutético corresponde a aproximadamente 3,7% de carbono.

Aplicando-se a Equagao 2, ter-se-ia:

C.E.=3,7+2,0/3=4,4%

A medida que a solidificagdo progride a composi¢do das fases, especialmente da
austenita, se altera. Assim, a concentragdo do silicio e outros elementos de liga em regides que
solidificaram primeiro sera diferente das regides que solidificaram por ultimo. Este fendmeno
¢ chamado de segregacdo quimica, sendo que, regides segregadas sdo consideradas partes
integrantes da microestrutura do ferro fundido e exercem influéncia na cinética de austémpera,
conforme sera apresentado mais adiante. (SANTOS, A. B. S. et al (1989); FAIVRE, R. et al
(1974); FALLON, M. J. 1995; LATONA, M. J. et al (1984); GESSER, W. L. et al (1999);
BJORKEGLEN, L. E. et al (1999); CALLISTER, W. D. 2003; ROULA, A. e KOSNIKOV, G.
A. (2008)).

2.5.1. Caracteristicas do ferro nodular para obtencio do ADI

Antes de entrar no assunto austémpera torna-se importante ressaltar que o ADI ¢ um
material atraente por possuir propriedades para aplicagdes exigentes, nas quais especificacoes
rigorosas devem ser atendidas. Embora seja um tratamento térmico que aprimore as
propriedades de um ferro fundido nodular, a austémpera nao tornara o ADI um material que

compense defeitos de fundi¢do que prejudicam as propriedades mecanicas. Portanto, as pegas
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em ADI ndo podem apresentar defeitos de fundi¢do, devendo seguir as seguintes
recomendacdes como o grau de modularizagdo que deve ter mais de 80% dos nddulos do tipo I
ou II; a contagem de nédulos deve ser de no minimo de 100 nddulos por mm?; e essencialmente
livre de carbonetos, porosidades e inclusdes CARMO, D. J. (2003).

Foge do escopo deste trabalho entrar em detalhes sobre os mecanismos que envolvem a
formagao da grafita nodular. A morfologia nodular, ou esferoidal, ¢ obtida a partir da adi¢ao de
magnésio, cério ou niquel, durante a fundicao do ferro. Tal morfologia da grafita ¢ que deu

origem ao nome ferro fundido nodular, que ¢ o material de partida para a produg¢dao do ADIL

2.6. TRATAMENTO TERMICO DE AUSTEMPERA

Neste item sdo apresentadas as variaveis do tratamento térmico de austémpera e os
mecanismos de formag¢do da microestrutura do ADI.

A principal diferenga entre a austémpera do aco € do ADI esté relacionada aos altos teores
de carbono e silicio, presentes em maior quantidade no ferro nodular. O carbono mais alto
aumenta a temperabilidade, permitindo que as mudangas na microestrutura ocorram em se¢oes
mais espessas do ferro fundido, sem a necessidade de adi¢do outros de elementos de liga. Por
outro lado, teores muito elevados de carbono podem promover o aparecimento de austenita
retida, prejudiciais ao ADI por apresentar baixa dureza, alterando a sua resisténcia mecanica, e,
por ser metaestavel, a austenita pode se transformar em martensita durante o trabalho, causando
trincas e rachaduras nas pecas em ADI (KOVACS, B. V. (1990)).

A temperatura e o tempo de austenitizagdo devem ser controladas, pois sdo variaveis
que determinam o teor de carbono da austenita e, por consequéncia a for¢a motriz para as
transformagdes que ocorrem durante a austémpera. A austémpera, realizada em patamar
1sotérmico apos o resfriamento rapido do ferro austenitizado, da origem a ausferrita.

Durante o patamar isotérmico, a microestrutura permanece inalterada até que inicie a
formagao de carbonetos. A formagdo de carbonetos ¢ atrasada devido a presenca do silicio,
que, conforme mencionado, ¢ insoluvel na cementita. O tempo em que a ausferrita permanece
inalterada, e que antecede a formacdo de carbonetos, ¢ denominado de periodo de “estase” ou
de “janela de processo”.

Na Figura 6 apresenta, de forma esquematica, um ciclo completo da austémpera (a), e as

curvas de tempo, temperatura e transformacao (b), do ferro fundido nodular.
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Figura 6 - (a) Esquema de um ciclo de austémpera; (b) Curva tempo, temperatura e

transformagao (TTT) do ferro fundido nodular.
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Fonte: Adaptado Kovacs, B. V. (1990).

Observa-se que o ciclo completo do tratamento térmico, representado na Figura 6 (a)
consiste em aquecer o ferro fundido até a temperatura de austenitizagdo, manté-lo austenitizado
até que a austenita torne-se enriquecida de carbono, resfria-lo rapidamente até a temperatura do
patamar isotérmico, manté-lo neste patamar até que ocorra a formacdo da ausferrita e,
finalmente, resfria-lo ao ar até a temperatura ambiente.

A Figura 6 (b) mostra a curva TTT (Tempo, Temperatura, Transformagdo) propriamente
dita. A linha A representa a temperatura de austenitiza¢do. Entre a linha A e a linha horizontal,
localizada logo abaixo, estd a faixa de temperatura critica, representando a regido onde ha a
formagdo de ferrita e grafita. Abaixo desta linha estd o primeiro cotovelo, que representa o
inicio de formagdo da perlita, e a seguir encontra-se o segundo cotovelo, que representa o inicio
da formacgdo da ausferrita. A curva com as setas, mostram que o resfriamento, a partir da
temperatura de austenitizacdo, deve ser rdpido para ndo formar perlita e, que o patamar
isotérmico deve ser interrompido, com o resfriamento até a temperatura ambiente, para nao
formar bainita. A Figura 2.6 indica também que se o resfriamento, a partir da temperatura de
austenitizacdo, ndo for interrompido pelo no patamar isotérmico, havera a formagdo de
martensita. (BEHERA, G. e SOHALA S. R. (2012); ELLIOT, R. (1997); HARDING, R. A.
(2007); CHANDLER, H. (1995); BAYATI, H e Elliott, R. (2000)).

A Figura 7 (a) mostra parte do diagrama de fases, com um prolongamento da linha de
limite de solubilidade na regido das fases austenita e ferrita. Este prolongamento indica que,
por ndo haver formac¢ao de carbonetos devido a acdo do silicio, a austenita transforma-se em
ferrita e, por diferenga de solubilidade entre as duas fases, ha o particionamento do carbono da

ferrita para a austenita, estabilizando-a com 2% de carbono.
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Figura 7— (a) Parte do diagrama ferro-carbono-silicio; (b) Curva tempo, temperatura e

transformagao (TTT); (c) Janela de processo.
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A Figura 7 (b) representa a curva TTT, mostrando, no patamar isotérmico (Ta), o inicio
e final do tempo em que a ausferrita permanece estavel (janela de processo).

O inicio de formacdo de carbonetos representa o final da janela de processos. A partir
dai, permanecendo em patamar isotérmico, a austenita libera carbono, oportunizando a
formacdo de cementita e ferrita (bainita), de maneira analoga ao que ocorre com 0s agos.

A Figura 7 (c) representa a evolugdo no percentual das fases durante a janela de

processos. Observa-se que durante o estagio I ha um aumento no percentual de austenita e ferrita
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até o inicio da janela de processo. Durante a janela os percentuais das duas fases permanecem
constantes. Apds o encerramento da janela de processo ha a formagdo de cementita e um
incremento de ferrita, devido a decomposicao da austenita. Ao mesmo tempo, ¢ observado o
decréscimo no percentual da austenita, caracterizando o Estagio II da austémpera.

Quando o patamar isotérmico ¢ interrompido e o material ¢ resfriado até a temperatura
ambiente ¢ que se obtém o ADI propriamente dito. A alta concentracao de carbono na austenita
funciona como estabilizador quimico, impedindo a sua decomposicao em carboneto durante a
janela de processo. A austenita estabilizada confere ao ADI a alta ductilidade durante a
deformacdo. Isso ocorre porque a austenita ndo cliva durante os esfor¢os mecanicos, agindo
como um amortecedor na propagacgdo de fissuras frageis e aumentando a dureza do material. A
isengdo de carbonetos também contribui para a tenacidade e a resisténcia mecanica do ferro
fundido (TRUDEL, A. e GAGNE M. (1997); EDMONDS, D. V. e SPEER J.G (2010),
(RAINOVIC, D. (2012); SPEER, J. G. et al (2005); CLARKE, A. J. et al (2008); LUSSOLI,
R.S. etal. (2003); BAYATIL H. et al (1995); PUTATUNDA, S. K. et al (20006)).

Os estagios I e I1 e a janela de processo podem ser explicados a partir das curvas de energia
livrte de Gibbs de cada fase, formada durante o patamar isotérmico. Na Figura 8 sdo

apresentadas tais curvas.

Figura 8 — Diagrama de energia livre de Gibbs para a austémpera do ADI.
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Na Figura 8 observa-se que as curvas de energia livre de Gibbs da ferrita (ponto c¢), da

austenita (ponto d), cementita e da grafita estdo representadas em funcao do teor de carbono do
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ferro fundido. O ponto a representa a energia livre de Gibbs da austenita na temperatura de
austémpera para a composi¢do X2. Esta austenita ¢ instavel porque a sua energia livre é maior
que a da ferrita, representada pelo ponto b. Portanto, na transformacao da austenita em ferrita,
que caracteriza o inicio do Estagio I da austémpera, ha uma reducao na energia livre do ponto
a para b. Esta ferrita também ¢ saturada (composicao X2), oportunizando o particionamento do
carbono para a austenita, até que haja um equilibrio. Este equilibrio é representado pela tangente
das curvas de energia livre entre a austenita e a ferrita (tang.1), e a energia livre, agora da
ausferrita, ¢ dada pelo ponto e. O silicio ¢ insoliivel na cementita e, portanto, permanece em
solugdo na ferrita e na austenita, tornando a auferrita estavel termodinamicamente. A cementita
possui energia livre de Gibbs mais alta que a ausferrita, motivo pelo qual ndo ha a formacao da
mesma durante a janela de processo (MALLIA, J. et al (1998); PEREZ, M. J. et al (2012);
SIKORA, J. A. etal (1991); YESCAS, M. A. et al (2001); NASR EL-DIN, H. et al. (2006)).

Ap6s longo tempo de patamar isotérmico, estima-se que ocorra difusdo moderada de
silicio da ferrita para a austenita, oportunizando a precipitagdo de cementita, o que equivale a
reducdo da curva de energia livre da cementita até o atingimento do equilibrio previsto na tang.
2. A energia livre de Gibbs do sistema ¢ reduzida entdo do ponto e para o ponto f, com a
formagdo de cementita, com teor de 6,7% de carbono, e ferrita de composicdo X1. Neste
momento tem inicio o estagio Il da austémpera. (BAYATI, H. et al (1997); BAYATI, H. et al
(1995); HERNANDEZ-RIVERA,J. L. et al (2011); ERIC, O. et al (2010); ZAHIRI, et al
(2005)).

Na temperatura de austémpera nao ha particdo de elementos substitucionais na interface
entre austenita e ferrita, portanto, o particionamento do carbono da ferrita para austenita ocorre
sob condicdo de paraequilibrio restrito (CPE).

O paraequilibrio restrito ¢ definido por um requisito termodindmico. Primeiramente, a
difusdo de carbono ocorre sob condi¢des de paraequilibrio até que o potencial quimico de
carbono seja igual para a ferrita e a austenita. Este requisito € representado pelo sistema bindrio

ferro-carbono, descrito na Equagao 3.

Xe=x%.e76,789 —43.8T — (169,105 — 120.4T) x"c 3)
RT
Sendo:
X'c € x“.— Fragdes molares de carbono na austenita e ferrita
T — Temperatura de austémpera
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Esta condicdo termodindmica pode ser entendida comparando o diagrama de energia
livre de Gibbs que representa um sistema de ferro-carbono metaestavel (Figura 9) com o

paraequilibrio (Figura 10).

Figura 9 — Diagrama de energia livre de Gibbs do sistema ferro-carbono metaestavel.
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Figura 10 — Diagrama de energia livre de Gibbs do sistema ferro carbono com o

paraequilibrio.
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Observa-se que no paraequilibrio restrito, a condi¢do termodindmica de que o potencial
quimico do carbono ¢ igual em ambas as fases requer apenas que as tangentes das curvas de
energia livre de ferrita e austenita devam cruzar o eixo de carbono em um unico ponto. Esta

condicdo pode ser satisfeita por um conjunto infinito de composi¢des de fases, tendo
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concentragdo de carbono diferente das composi¢des de fases de equilibrio (SPEER, J. G. et al

(2005)).

As composi¢des reais da fase no paraequilibrio restrito também devem satisfazer a
restricdo de matéria associada a interface austenita-ferrita. Esta restri¢do requer que o nimero
de 4atomos de ferro seja conservado em cada fase durante a particdo do carbono.

Matematicamente, este balanco de matéria pode ser representado pela Equagao 4.

Sepe (1 = X'eepe) =11 (1 - ") “4)
Onde:

x84 refere-se ao teor total de carbono do ferro fundido e é a fragdo molar da austenita retida
antes do particionamento comecar, f'; ¢ a fracdo de autenita retida antes do inicio do
particionamento e, f'epe € X'Cepe representam a quantidade de austenita e a concentragdo de
carbono, respectivamente, em paraequilibrio restrito quando a parti¢do de carbono ¢ completa.
Uma pequena mudanga na fracdo de austenita pode ocorrer com a transferéncia de atomo de
carbono através da interface. O paraequilibrio restrito ¢ obtido quando as Equacdes 3 e 4 sdo
satisfeitas, sendo que o balanco de massa do carbono € representado pela Equacao 5 e o balanco

de massa pela Equagao 6.

Soepe X Cepe + flepe flepe = XC &)

A relacdo entre as fracdes de fases a e y € simplesmente:

Soepe+flepe=1 (6)

Calculos de CPE indicam que a maior parte do carbono deve particionar, possibilitando
uma austenita com teores altos de carbono. O equilibrio metaestavel entre a ferrita e a austenita
somente seria impedido se o equilibrio mais estavel entre ferrita e carboneto puder ser

alcancado. Qualquer formagao efetiva de carboneto “consome” carbono, uma vez que esses
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atomos de carbono ndo estdo mais disponiveis para enriquecer a austenita. Portanto ¢ necessario
controlar o processo de precipitacdo de carboneto que pode ocorrer durante o tratamento
térmico, por meio da adi¢do correta de silicio na fundi¢do e uso de temperaturas e tempos de
austémpera corretos. Durante a austémpera qualquer precipitagdo de carboneto diminui o

potencial de enriquecimento da austenita (SPEER, J. G. et al (2005)).

2.6.1. Formacao da ferrita acicular

A principal diferenga ente a formagao da ferrita acicular e da bainita se encontra no sitio
de nucleagdo e direcdo de crescimento. A bainita nucleia nos contornos de grao e cresce como
um feixe de placas paralelas com a mesma direcdo de crescimento da austenita, permitindo a
identificacdo Otica dos contornos de graos da austenita original. A ferrita acicular nucleia
normalmente em regides intragranulares e seus feixes primarios crescem em varias orientagdes
ndo sendo possivel a identificagdo visual dos contornos de graos da austenita origindria

(MADARIAGA, L. et al, (2001)).

Considerando que as transformagdes bainiticas sdo predominantemente cisalhantes, os
graos de ferrita acicular ficam restritos aos limites dos graos da austenita primdaria, uma vez que
o deslocamento atomico ordenado ndo tem energia suficiente para ultrapassar a barreira
energética dos contornos de graos (BHADESHIA, H. K. D. (1999)). A Figura 11 mostra a
ilustragdo de graos irregulares de ferrita acicular que se apresentam de forma independente no
interior de graos originalmente austeniticos. Pode-se verificar, a partir da ilustrag¢do, que o grao
de ferrita acicular é formado por varias subestruturas em formato de paralelogramo, o que pode
ser confirmado por meio de microscopia eletronica de transmissdo, como mostrado na Figura

12.

Embora o mecanismo de formagdo da ferrita acicular seja cisalhante (como ocorre com
a bainita), tal formag¢do ¢ acompanhada por uma etapa difusional. A ferrita acicular nucleia em
sitios de regido intergranular (por cisalhamento) e, em seguida ocorre o crescimento com a
formacao de nucleos. A ferrita acicular inicia a nucleag@o em sitios da regido intragranular da
austenita por meio de transformagao de cisalhamento, sem secunddrios, a partir da interface da
ferrita inicialmente formada. Como ela se forma em temperatura relativamente elevada, os

atomos de carbono migram da ferrita acicular formada para a austenita remanescente, a fim de
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manter o equilibrio da composicao. Finalmente a reacdo ¢ interrompida quando a austenita
enriquecida atinge o seu equilibrio para a temperatura na qual estd ocorrendo a reagdo. A
transformagao da ferrita acicular, portanto, apresenta o fenomeno da reagao incompleta, tipico

da reagdo bainitica. (BHADESHIA, 2001)

Figura 11 — Graos de ferrita acicular e suas subunidades.

Grao de ferrita

Sub unidades

Fonte: KIM, Y. M. et al, (2008)

Figura 12 - Micrografia mostrando a ferrita acicular, em um ago, no estagio inicial de sua

formacao durante tratamento isotérmico.

Fonte: KIM, Y. M. et al, (2008)

A seguir s3o apresentadas as principais variaveis que influenciam na formagao do ADIL.
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2.6.1.1. Influéncia da composi¢do quimica

A composi¢ao quimica basica do ADI difere muito pouco da composicao quimica um
ferro fundido nodular convencional. Alguns elementos, tais como o cobre, niquel, manganés e
molibdénio sdo adicionados ao ferro fundido para aumentar a sua austemperabilidade, ou seja,
permitir que em pecas de maior espessura seja possivel a obtengao da ausferrita, sem a formacgao
de perlita.

A seguir sdo apresentados, resumidamente, os principais elementos de liga utilizados, e

seus efeitos no ADI:
a) Carbono — Conforme ja descrito, o carbono é o principal elemento do ADI. E o elemento
que “enriquece” a austenita durante a austenitizagdo e particiona da ferrita para austenita para
formar o ADI. Deve ser controlado dentro da faixa de 3,6-3,8%. Teores de carbono acima de
4% reduzem a dureza e o alongamento do ADI, principalmente devido ao favorecimento da
formag¢do de austenita retida metaestavel (ELLIOT, R. (1988); JANOWAK, J. F. e
GUNDLACK, R. B. (1983); KOVACS, B. V. (1990)).

A formagado da microestrutura durante o patamar isotérico depende do teor de carbono da
austenita. Quanto menor for o teor de carbono dissolvido na austenita maior serd a for¢a motriz
para iniciar o estagio I da austémpera. Portanto, temperaturas de austenitizagdo mais baixas,
que solubilizam menos carbono na austenita, promovem na austémpera maior nucleacdo de
ferrita, resultando numa ausferrita mais fina e homogénea. Por outro lado, se a temperatura de
austenitizagdo nao for suficiente para saturar a austenita, havera a formagao de martensita junto
a ausferrita, comprometendo as propriedades mecanicas do ADI (JANOWAK, J. F. e
GUNDLACK J. R. (1983) e KOVACS, B. V. (1990)).

Caso a temperatura de austenitizacdo seja muito elevada, a austenita podera solubilizar
mais carbono a ponto de manter a austenita estabilizada por um tempo maior. Havera entdo uma
redugdo da forca motriz para o inicio do estagio I e a nucleacdo da ferrita serd menor. Como
resultado, obtém-se uma ausferrita com agulhas de ferrita mais espessas e de maior
comprimento e ilhas de austenita retida (ELLIOT, R. (1988); JANOWAK, J. F.e GUNDLACK,
R. B. (1983); KOVACS, B. V. (1990) e KOVACS, B. V. (1986)).

b) Silicio - E um dos mais importantes elementos de liga dos ADI. Deve ser controlado dentro
da faixa de 2,4 - 2,8%. E responsavel pela formacio da grafita, reduz a solubilidade do carbono

na austenita, aumenta a temperatura do eutetdide e inibe a formacgdo de carboneto durante a
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reagdo de austémpera. Quando se aumenta o teor de silicio aumenta a energia de impacto e
diminui a temperatura de transicao ductil-fragil. (KOVACS, B. V. (1986)).
¢) Manganés - Aumenta a austemperabilidade do ADI, porém, durante a solidifica¢ao segrega
para o contorno das células eutéticas, formando carbonetos e retardando a reacdo de
austémpera. Como consequéncia, especialmente se o ferro fundido apresentar baixo nimero
de nodulos de grafita ou se¢do maior que 19 mm, podera haver elevada contracdo, além da
presenca de carbonetos e austenita ndo estabilizada. O teor de manganés ndo deve passar de
0,3% (JANOWAK, J. F. e GUNDLACK, R. B. (1983); KOVACS, B. V. (1990) e KOVACS,
B. V. (1986)).
d) Cobre - Até 0,8% pode ser adicionado ao ADI para aumentar a austemperabilidade. Acima
disso, a sua segregacao para as regioes proximas aos nodulos de grafita dificultam a difusao do
carbono durante a austémpera. Este elemento tem efeito de aumentar a ductilidade do ADI em
temperaturas de austémpera abaixo de 350°C (JANOWAK, J. F. e GUNDLACK, R. B. (1983);
e KOVACS, B. V. (1986)).
e) Niquel - Até 2% pode ser utilizado para aumentar a austemperabilidade do ADI. Para
temperaturas de austémpera abaixo de 350°C o niquel promove redugio da resisténcia a tragdo
e aumenta a ductilidade e tenacidade a fratura do ADI (CARMO, D. J. 2003; KEOUGH, J. R.
(2002)).
f) Molibdénio — E o elemento mais eficaz para aumentar a austemperabilidadeo do ADI,
utilizado em pecgas mais espessas. Porém, quando adicionado acima de 0,2% segrega para os
limites das células eutéticas, aumentando a resisténcia a tra¢do e reduzindo a ductilidade
(KEOUGH, 1998; CARMO, D. J. 2003; KEOUGH, J. R. (2002)).
g) Fésforo — E um elemento que forma carbonetos eutéticos frageis, reduzindo a tenacidade.
h) Enxofre - E um elemento que reduz o ponto de fusio eutética da liga, formando entre os
nddulos de grafita uma fina casca, aumentando a probabilidade de o fundido desenvolver
fissuras e trincas. Além disso, gera sulfetos de magnésio no processo de nodularizagao,
consumindo magnésio, reduzindo a nodularizag¢do da grafita e promovendo o aparecimento de
escorias no ferro fundido (CARMO, D. J. (2003)).

A adigdo de pequenas quantidades de cobre, niquel e molibdénio ao ferro fundido pode
aumentar o refinamento de grao e a austemperabilidade do ferro fundido. No entanto, o excesso
pode segregar para os contornos de grao, formando carbonetos e aumentando a tendéncia a

retragdo do ferro fundido (WENBANG, et al (2012)).
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2.6.2. Influéncia da temperatura de austenitizacio

A solubilidade do carbono na austenita estd diretamente ligada a temperatura de
austenitizag¢do e a composicao do ferro fundido.

Na Figura 13 relaciona a temperatura de austenitizagdo com o teor de carbono em
equilibrio na austenita. Observa-se que temperaturas de austenitizacdo entre 850 °C e 950 °C

produzem austenita com concentracao de carbono que variam de 0,6 a 1,0%.

Figura 13 - Variacdo do teor de carbono na austenita para diferentes temperaturas de

austenitizagao.
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Fonte: OGI, K. et al (1988).

O principal fator que afeta a solubilidade do carbono na austenita ¢ a presenca de
elementos de liga, tais como o silicio, manganés e molibdénio. Ao serem adicionados ao ferro
fundido, estes interferem aumentando ou reduzindo a temperatura de austenitizacao

As Equagdes 7 e 8 foram desenvolvidas no sentido de determinar a concentragdo de
carbono em equilibrio na austenita, considerando a temperatura de austenitizagdo e a

composi¢ao quimica (VOIGT (1984) Apud (ERDOGAN, et al (2007)).

C% = (Ty/ 420) — 0,17 (% Si) — 0,95 (7)

Co =-0,435+0,335x 103 Ty + 1, 61 x 10 (Ty)* + 0,006 (% Mn)
~0,11(% Si) — 0,07 (% Ni) + 0,014 (% Cu) — 0,3 (% Mo)  (8)



39

Onde:
C%: Concentragdo de carbono na austenita

T vy: Temperatura de austenitizagao

Com o aumento da temperatura de austenitizagdo ocorre ainda o aumento do tamanho
de grio austenitico. A Figura 14, mostra que o tamanho de grao ¢ afetado pela temperatura e

pelo tempo de austenitizagao.

Figura 14 — Efeito da temperatura e do tempo de austenitiza¢do no tamanho de grao

austenitico.
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Fonte: HERFURT, K. 2003.

Observa-se que o incremento do tamanho de grao, devido ao aumento de temperatura, ¢
maior do que o incremento do tamanho de grado com o tempo a uma mesma temperatura. Para
temperatura de austenitizagdo de 920 °C, o tamanho de grio ¢ pouco afetado com o tempo. Para
temperaturas de 960 °C, 1000 °C e 1040 °C, o tamanho de grio aumenta de forma mais
acentuada com o tempo. Segundo HERFURT, K. 2003, ¢ preferivel trabalhar com temperatura
de austenitizagdo mais baixa (em torno de 92 0°C) por um tempo maior do que optar por
temperaturas de austenitizacdo mais elevadas, levando o ferro fundido, apds o tratamento

térmico, ndo atingir as propriedades desejadas.

2.6.3. Influéncia do tempo de austenitiza¢ao
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A transformagdo de fase durante a austenitizagdo ocorre por nucleagdo e crescimento. A
austenita nucleia nas interfaces ferrita/cementita e ferrita/grafita. O crescimento dos nucleos
depende da difusdo do carbono na austenita e ¢ influenciado pela distancia de difusdo e pela
presenca de elementos de liga.

Em relagdo a distancia de difusdo, tanto a nuclea¢do quanto o crescimento da austenita
ocorre mais rapidamente em matriz perlitica do que em matriz ferritica. Na matriz perlitica as
distancias de difusao sdo as lamelas de cementita, enquanto na matriz ferritica as distancias de
difusdo sdo os nodulos de grafita (BAYATI, H. et al (1995)).

A Figura 15 apresenta o efeito da matriz no tempo de austenitizagdo para ocorrer a

saturacao de carbono na austenita.

Figura 15 - Influéncia da temperatura de austenitizacao, da matriz e do tempo de

austenitiza¢do na microdureza Vickers.
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Fonte: OGI, K. et al. (1988).

No experimento da Figura 15, o patamar isotérmico de austenitizag@o foi interrompido
por témpera em agua. Assim, a dureza retrata uma medida indireta do teor de carbono presente
na matriz no momento da t€émpera. Nota-se que a dureza evolui até um patamar onde se atinge
o equilibrio (maior solubilidade de carbono na austenita). As amostras com matrizes
inicialmente perliticas (ferro fundido bruto de fusdo) entraram em equilibrio em tempos mais
curtos que a amostra de matriz ferritica.

Na Figura 16 encontra-se os tempos de austenitizagdo para que ocorra a transformagao

de fase, de acordo com a temperatura de austenitizagao.

Figura 16 — Influéncia da temperatura e do tempo de austenitizacdo na formacdo da austenita.
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Para temperaturas de austenitizagdo mais altas (acima de 1000 °C) o tempo para formagdo
da austenita ¢ baixo, porém, ocorre o aumento do tamanho de grdo. Para temperaturas de
austenitizagdo mais baixas o tempo para que ocorra a transformacdo de fase pode ser
demasiadamente longo e, em casos de temperaturas abaixo de 850 °C o material encontra-se na

zona critica, nao havendo formacao total de austenita.

2.6.4. Influéncia da microestrutura do ferro fundido

O alto desempenho do ADI depende, além das varidveis de tratamento térmico, de um
ferro fundido bruto de fusdo de composi¢do quimica e microestrutura controlada, no que diz
respeito a nodularizagdo das grafitas, a minima presenca de carbonetos eutéticos e de defeitos
de fundicao.

A boa circularidade dos nddulos de grafita, assim como a reducdo de carbonetos e
defeitos de fundi¢dao sdo importantes para garantir a qualidade do ADI. A flota¢do da grafita
ocorre quando o carbono equivalente ¢ elevado. Ja as porosidades e o aparecimento de
carbonetos ocorrem quando o carbono equivalente ¢ baixo. Para evitar esses problemas
recomenda-se que o teor de carbono esteja entre 3,4 e 3,5% (em massa).

Os nodulos de grafita, que chegam a compor 10% da fracdo volumétrica da
microestrutura do ferro fundido nodular, afetam diretamente o tempo de austenitizagdo para

que ocorra o equilibrio (saturagdo de carbono na austenita). Considerando uma mesma fragao
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volumétrica, o ferro fundido que apresenta maior numero de ndédulos (e por consequéncia de
menor tamanho) possui uma menor distdncia entre os nodulos e, consequentemente, menor
trajeto de difusdo do carbono durante a austenitizacdo. A Figura 17 apresenta, a partir dos
estudos de HERFURT, K. (2003), que os ferros fundidos com menores didmetros médios da
grafita alcancam a saturacdo da austenita, para a mesma temperatura de austenitiza¢do, em

tempos menores.

Figura 17 — Influéncia do didmetro médio das grafitas no tempo de astenitizagdo para

saturacao da austenita com carbono.
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2.6.5. Influéncia da velocidade de resfriamento

A capacidade do ferro fundido ser resfriado desde a temperatura de austenitizacdo até a
temperatura de austémpera, sem que passe pelo cotovelo de formacao da perlita, da curva
tempo, temperatura e transformacdo (TTT), chama-se austemperabilidade. Quanto maior for o
tempo para formagdo da perlita (mais afastada a curva TTT) maior € a austemperabilidade do
material. Os fatores que influenciam neste afastamento da curva TTT sdo a composi¢do
quimica, o diametro médio da peca e as temperaturas de austenitizagdo e austémpera
empregadas.

Voigt (1984) Apud (ERDOGAN, M. e KILICLI, V., 2007) e Neumann (1965) Apud (ERDOGAN,
M. e KILICLI, V., 2007) desenvolveram uma equagao que correlaciona a composicao quimica

do ferro fundido, a temperatura de austémpera (Ta) e o teor de carbono dissolvido na austenita,



43

para determinar o diametro critico, sendo este o maior didmetro de uma barra capaz de formar
somente ausferrita durante a aust€émpera, sem formacao de perlita (Equagao 9) (ERDOGAN,

M. e KILICLI, V. (2007).

Dc = 124 * C,° + 27 (% Si) + 22 (% Mn) + 16 (% Ni) + 25 (% Mo) — 1,68 * 10*(Ta)? + 12
(% Cu) (% Ni) + 62 (% Cu) (% Mo) + 88 (% Ni) (% Mo) + 11 (% Mn) (% Cu) + 127 % Mn)
(% Mo) — 20 (% Mn) (%Ni) — 137 9)

Sendo:
Dc — Diametro critico da peca
C,° — Concentragao de carbono na austenita

Ta — Temperatura de austémpera

Quando se aumenta a temperatura de austenitizacdo aumenta-se o teor de carbono em
solucao na austenita. Uma vez que a austenita esta com maior teor de carbono em solugado, a
energia livre de Gibbs para o inicio da reagdo ¢ menor e, maior sera o tempo para que inicie a
nucleacdo e crescimento da ferrita. Portanto, o aumento da temperatura de austenitizagdao

aumenta a austemperabilidade do ferro fundido.

2.6.6 — Influéncia da temperatura de austémpera

Durante a janela de processo ¢ que o ADI possui as melhores combinagdes de
propriedades mecanicas. Esta pode variar com a temperatura de austenitizacao utilizada e com
a composi¢ao quimica do ferro fundido.

A Figura 18 mostra, de forma esquematica, os tempos do final do estagio I (t1) e o inicio
do estagio II (t2), ou seja, a janela de processo, para varias temperaturas de austémpera e de
austenitizacdo (850 °C, 900 °C e 930 °C). Observa-se que o aumento da temperatura de
austémpera provoca o aumento do tempo do final do estagio I (t1) e uma diminui¢do do tempo
de inicio do estagio II, ou seja, o aumento da temperatura de austémpera resulta numa reducao

de tempo da janela de processo.
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Figura 18 - Deslocamento da janela de processo com a variagdo da temperatura de austémpera

e da temperatura de austenitizagao.
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Fonte: BOSNJAK, B. et al (2004).

As linhas mostram ainda que um aumento na temperatura de austenitizagdo provoca um
aumento do tempo t; (final do estagio I) e de t (inicio do estagio II), deslocando da janela de
processos para a direita. Este atraso promovido na janela de processo € devido a maior saturagao
de carbono na austenita durante a austenitizagdo em temperaturas mais elevadas. Sendo assim,
a for¢a motriz para o inicio da reagdo ¢ menor.

Outro fator que afeta os tempos entre t| e t; (janela de processo) € a presenga de elementos
de liga. De modo geral os elementos de liga também atrasam a janela de processos. Por
exemplo, se 0 manganés for aumentado de 0,37% para 0,67% (em massa), num ferro fundido
austenitizado a 920 °C por 120 minutos haverd um deslocamento relativamente grande da janela

de processos para a direita, conforme mostra a Figura 19.
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Figura 19 - Variagdo da janela de processo em dois ferros fundidos, com 0,37 e 0,67% de

manganés, austenitizados a 920 °C por 120 minutos.
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Fonte: HAMID, A. e ELLIOT, R. (1996).

Observa-se ainda na Figura 19 que o ponto de intersecc¢do das curvas de inicio e final da
janela de processo também ¢ reduzido em fun¢do do aumento no teor de manganegs.

A temperatura de austémpera influencia ainda na fracdo volumétrica de austenita retida
durante o periodo de austémpera, assim como no teor de carbono na austenita. A Figura 20
mostra que durante o periodo de austémpera as composicdes da ferrita e austenita acompanham
o prolongamento das linhas de solubilidade do campo (a + y). Portanto, quando se aumenta a
temperatura de austémpera ha uma elevacao da linha a — ¢ - b. Os pontos a e b se deslocam para
a esquerda, enquanto o ponto ¢ ndo se altera. Aplicando-se a regra da alavanca observa-se que

o aumento da temperatura de austémpera aumenta a fragdo volumétrica da austenita e reduz o

teor de carbono dela.
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Figura 20 — Valores de saturacao de carbono na austenita e na ferrita, em fungao das

temperaturas de austémpera.
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Os estudos de PUTATUNDA, S. K e YANG, J. (2006), mostram o contrario do
observado na Figura 20. Quando se aumenta a temperatura de austémpera, aumenta-se a fragao

volumeétrica de austenita e também o teor de carbono na mesma, conforme mostra a Figura 21

(a) e (b).

Figura 21 - (a) Variagdo da fragdo volumétrica de austenita com a temperatura de austémpera;

(b) Variagao do teor de carbono na austenita com a temperatura de austémpera.
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Observa-se a partir da Figura 21 que o aumento da temperatura de austémpera de 260 até
385 OC resulta num incremento de 12 para 38% de austenita (a), enquanto para a mesma

condicdo o teor de carbono sobe de aproximadamente 1,7 para 2,3% de carbono (b).
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Alguns autores como DARWISH, N. e ELLIOT, R. (1993) e RUNDMAN, K. B. et al
(1987), argumentam que em temperaturas de austémpera mais baixas existem formacao de
cementita juntamente com a formacao da ausferrita no estagio I da reagdo de austémpera. Assim
sendo, parte do carbono que estaria dissolvido na austenita ¢ utilizado para a formacao da
cementita. Na medida que se aumenta a temperatura de austémpera reduz-se a formagdo da
cementita ¢ o teor de carbono em solugdo tende a aumentar (conforme Figura 20). Para
temperaturas de austémpera superiores a 350 °C ja se percebe o decaimento do teor de carbono
em solu¢do na austenita.

O aumento da porcentagem de austenita apds a aust€émpera em temperaturas mais
elevadas (acima de 350 °C), assim como o atraso no final do estagio I da austémpera, faz com
que a microestrutura obtida a essas temperaturas tenha um aspecto mais grosseiro. A exemplo
do que ocorre nos agos, onde a bainita formada durante a austémpera recebem a denominagao
de superior ou inferior, nos ferros fundidos esta denominagdo também ¢ usual. Ausferrita
superior ¢ aquela formada em temperaturas mais elevadas (acima de 350 °C), onde a
microestrutura possui além dos nodulos de grafita, somente austenita e ferrita. Ausferrita
inferior ¢ aquela formada em temperaturas mais baixas (abaixo de 350 °C), onde além da
austenita e da ferrita ja ocorre também a formacao de cementita.

A Figura 22 apresenta, a partir do estudo de PUTATUNDA, S. K. e YANG, J. (2004), a

influéncia da temperatura de austémpera no tamanho das ripas de ferrita.

Figura 22 — Influéncia da temperatura de austémpera no tamanho das ripas de ferrita
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Fonte: Adaptado PUTATUNDA, S. K. e YANG, J. (2004).
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Este aumento do tamanho no tamanho das ripas de ferrita e da quantidade de austenita,
que ocorre com o aumento da temperatura de austémpera, interfere diretamente nas
propriedades mecanicas do ADI. Ausferrita mais refinada proporciona menores valores de
alongamento e resisténcia ao impacto e maiores valores de limites de resisténcia e escoamento,

conforme apresentado na Figura 23.

Figura 23 - (a) Relagdo entre os limites de resisténcia e escoamento com a temperatura de

austémpera; (b) Relagdo entre o alongamento e a resisténcia ao impacto com a temperatura de

austémpera.
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Fonte: DARWISCH, N. e ELLIOT, R. (1993).

O baixo alongamento e resisténcia ao impacto observado na Figura 23 (b) se deve
principalmente a baixa quantidade de austenita e possivelmente pela presenca de austenita nao
estabilizada que, durante o ensaio, transformou-se em martensita. Cabe salientar ainda que
temperaturas mais baixas de austémpera produzem uma ferrita mais saturada de carbono,
portanto com o reticulado mais distorcido e, por consequéncia, mais tensionados. Outro fator
que contribui para este comportamento € que nestas temperaturas ja ocorre, simultaneamente
com a formagdo de ausferrita, o aparecimento de cementita.

Na medida em que a temperatura de austémpera aumenta o volume de austenita aumenta,
a ferrita aumenta e ao mesmo tempo reduz o teor de carbono em solugdo. A austenita ¢é
totalmente estabilizada, ndo havendo, portanto, formacdo de martensita e, por fim, nestas
temperaturas nao ocorre formagado de cementita. Por estas razdes, a auferrita superior apresenta
maior tenacidade e alongamento, em detrimento dos limites de resisténcia e escoamento,
conforme observado na Figura 23 (a) e (b) (DARWISH, N. e ELLIOT, R. (1993); YAZDANI,
S. e ELLIOT, R. (1999); NILI AHMADABADI, M. e FARJAMI, S. (2003)).
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2.6.7. Efeito do Tempo de Austémpera

O tempo de manutengdo em temperatura de austémpera ¢ que determina os seus estagios
e os microconstituintes a serem formados. Tempos curtos sdo insuficientes para saturar a
austenita com carbono e consequentemente parte da austenita ndo estabilizada se transforma
em martensita. A austenita ndo estabilizada e que ndo se transforma em martensita durante o
resfriamento poderd se transformar posteriormente, por esforcos mecanicos, provocando a
fragilizagdo do material. Se o tempo de manutencdo for muito longo ocorrera o inicio do estagio
IT da transformacgdo, ou seja, a decomposi¢ao da austenita em carbonetos (bainita), fragilizando
o material. A bainita formada em ferro fundido é mais fragil que a dos agos devido ao maior
teor de carbono.

Portanto, a melhor combinagao de microestrutura, que oferece as melhores combinagdes
de propriedades ao ADI, ¢ obtida em um tempo de austémpera suficiente para completar o
primeiro estagio da reagdo, saturando a austenita com carbono, sem que inicie o segundo
estagio, ou seja, na janela de processo (BATRA, U. et al (2004); MEYER, L. et al (2012)).

A Figura 24 apresenta a evolugdo da formacgao das fases ferrita, austenita e martensita,
com o tempo de austémpera para um ADI austenitizado a 950 °C e austemperado a 400 °C.

Observa-se na Figura 24 que a fragdo volumétrica da martensita reduz-se drasticamente
logo nos instantes iniciais da austémpera. Ja as fracOes volumétricas de austenita e ferrita
aumenta até atingir um patamar maximo, o que significa que o sistema se encontra no final do
estagio I, ou seja, na janela de processo. A evidéncia de que o material alcangou estagio II da
austémpera ¢ o decaimento da fracdo volumétrica de austenita e o crescimento da fragdo
volumétrica de ferrita. No trabalho de AMRAN, Y.et al (2010), os tempos de austémpera

estudados ndo foram suficientes para que a reagdo chegasse ao estagio II.



Figura 24 - Fragdes das fases ferrita, austenita e martensita em fungdo do tempo de
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2.7. TECNICA DE ANALISE POR EBSD

A sigla EBSD vem do inglés, Electron Backscatter Diffraction - Difragdo de elétrons

retroespalhados. Trata-se de uma técnica de caracterizagdo microestrutural em que uma fonte
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de captacdo e analise de elétrons retroespalhados ¢ acoplada ao microscopio eletronico de

varredura, permitindo analisar a superficie de materiais cristalinos, trazendo informagdes sobre

a textura, tamanho de grao, identificagdo e quantificacdo de fases e a desorientacdo entre dois

ou mais graos (SCHWARTZ, A. J. et al., (2009)).

2.7.1 O funcionamento do EBSD

A Figura 25 mostra os padroes EBSD, gerados sobre uma tela coberta com uma fina

camada de fésforo, por difragdo retroespalhada de um feixe de elétrons de alta energia (gerado

pelo proprio microscopio eletronico de varredura) que incide sobre a superficie de uma amostra

de material cristalino.
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Figura 25 — Padrao de EBSD gerado sobre a tela de fosforo a partir do feixe de elétrons de

alta energia.

emissao de elétrons
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Fonte: Burge, H. J. (1982)

O padrido de retroespalhamento, formado na tela de fosforo, € conhecido como linhas de
Kikuchi. Trata-se de um arranjo regular de bandas brilhantes e paralelas sobre um fundo escuro.
Este arranjo é dependente dos pardmetros de rede do cristal, do comprimento de onda do feixe
de elétrons, pela orienta¢do do cristal no espaco e pela proximidade da cAmera em relagdo a

amostra. A Figura 26 mostra um padrao de Kikuchi.

Figura 26 — Padrao de Kikuchi formado em cdmera de video analogica.

Fonte: Burge, H. J. (1982)

A trajetoria dos elétrons difratados, para cada plano de difracdo, pode ser medida quando

o angulo @ satisfazer a Lei de Bragg, conforme Equagao 10.
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n.A=2.d.senf (10)
Onde:

n — Ordem de reflexao

A — Comprimento de onda do feixe de elétrons incidente
d — Distancia interplanar (hkl)

0 — Angulo de Bragg

Quando o feixe de elétrons atinge os planos do cristal da amostra, satisfazendo a Equacao
6, surgem os padroes de Kikuchi na tela de fosforo. Os limites para as bandas deste padrao sdo

duas linhas hiperbolicas (ou conicas), conforme mostra a Figura 27.

Figura 27 — Esquema mostrando a formagao das linhas hiperbolicas.
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Fonte: Burge, H. J. (1982)

Proximo ao centro da imagem estas linhas hiperbdlicas se apresentam como retas,
devido ao seu grande angulo de abertura. Ao serem observadas mais distantes do centro do
padrao a forma hiperbdlica ainda pode ser vista, conforme mostra a Figura 28.

Sob esta otica ¢ que sdo conhecidas como linhas de Kikuchi. Quando varias ordens de
difracdo sdo significativas, varias bandas serdo visiveis, sendo cada uma representativa de um
plano de difragdo. Quanto maior a quantidade de bandas a serem reconhecidas na amostra,

melhor ¢ a confiabilidade da futura indexacdo (GRAJALES, D. H. M. (2010)).
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Figura 28 — Esquema mostrando a formagao das linhas de Kikuchi.

Fonte: Burge, H. J. (1982)

O esquema apresentado na Figura 28 mostra a tela de fosforo paralela ao feixe de elétrons
incidente. Esta tela pode ser rotacionada em 20 graus a partir deste plano, em qualquer diregao.
A Figura mostra também que a amostra € posicionada a 70° em relagdo ao horizonte. Neste
angulo reduz o percurso dos elétrons retroespalhados e diminui a fragao de elétrons absorvidos
na amostra, ou seja, aumenta a intera¢ao do feixe de elétrons com a amostra. A imagem gerada
no microscopio eletronico de varredura serve como ponto de partida para a analise.

Uma vez obtidas as bandas do padrao de Kikuchi ¢ necessério que seja feita a indexacao.
Esta indexacdo ¢ feita a partir da comparacao das medidas dos angulos interplanares (que sdo
os angulos formados entre as bandas do padrao Kikuchi) e os espacamentos interplanares
(largura das bandas do padrao de Kikuchi). Porém, o software necessita selecionar as posi¢des
das bandas que serdo analisadas e, para tanto, transforma as coordenadas x e y dos padrdes de
difracdo em posigdes das bandas de Kikuchi. Esta transformag¢do ¢ chamada de transformada
de Hough (SCHWARTZ A.J. etal., 2009).

A Figura 29 mostra o esquema de indexagdo das bandas de Kikuchi usando a
transformagoes de Hough. (a) e (b) mostram os pontos onde se encontram os eixos de interse¢ao
dos planos, (c) mostra como se aplica a transformagao por uma equacdo simplificada, e (d)
mostra as posicdes conhecidas (p,0) das bandas de Kikuchi (OXFORD INSTRUMENTS PLC,
2014).

Uma vez conhecidos os valores de (p,0) para cada banda de Kikuchi, o sofiware compara

automaticamente com uma tabela de angulos tedricos dos planos difratores do sistema cristalino
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em questdo, e por meio de uma metodologia de votacdo, indexa-se as bandas mais provaveis

como indices de Miller (hlk) (OXFORD INSTRUMENTS PLC, 2014).

Figura 29 — Esquema de indexacdo das bandas de Kikuchi usando a transformagdes de

Hough.

By
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c pP=X. Lo

Espago de Hough

Fonte: Adaptado OXFORD INSTRUMENTS (2014) ¢ GARCIA, C. B. et al., (2012).

A Figura 30 mostra a indexa¢do de bandas de Kikuchi j& com os indices de Miller do
plano do cristal que o gerou (vermelho), e os eixos de interse¢cdes dos planos indexados como

direcdes do cristal (circulo branco-eixo de zonas).
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Figura 30 — Representacdo das bandas de Kikuchi rotuladas com indices de Miller
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Fonte: Adaptado OXFORD INSTRUMENTS, 2014.

2.7.2. Mapa de distribuicio e orientacao cristalografica

O método mais conhecido para analisar e compreender os dados gerados pelo EBSD ¢
o mapa de distribuicdo de orientagdo cristalografica OIM (Orientation Imaging Microscopy)
que apresenta através de um mapa cristalografico a textura da superficie analisada, sempre
acompanhada da Figura de Polo Inversa (do inglés IPF - Inverse Pole Figures). A Figura 31
mostra um mapa de distribui¢do de orientacdo cristalografica (OIM) com a Figura de polo

inversa.

Figura 31 — Mapa de distribuigao cristalografica (OIM) de um ago inoxidavel austenitico.

i

Fonte: Adaptado GRAJALES, D. H. M. (2010).

A orientacdo dos graos representados pelas cores da figura de polo inversa ¢

representada em relacdo a superficie da amostra (chamada de IPF ND — normal da superficie.
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Portanto, como exemplo, um grao que se encontra com a cor vermelha no vértice 001 do IFP,
esta com a estrutura ctbica cristalina posicionada paralelamente a superficie da amostra.

A identificagdo dos polos do IPF pode ser avaliada como os planos das familias {001},
{101} e {111}, ou também, como as familias das dire¢cdes <001>, <101> e <111>. Para os
cristais com simetria cubica as dire¢des sdo ortogonais aos planos.

O sistema EBSD usa no seu sistema de referéncias, o exemplo de uma amostra fabricada
por laminac¢ao, considerando 3 eixos ortogonais segundo as dire¢des, conforme mostra a Figura
32.

Além dos mapas de cores, a demonstragdo da orientacdo da amostra, via EBSD, pode

ser realizada utilizando os angulos de Euler e pelas figuras de polo.

Figura 32 — Sistema de referéncia para analise via EBSD.
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Fonte: Adaptado GARCIA, C. B. et al., 2012.

2.7.3. Textura cristalografica

A textura cristalografica ¢ definida como a distribui¢do das orienta¢des cristalograficas
dentro de determinado volume de material. As orientagdes e a intensidade da textura variam de
acordo com composi¢do, temperatura, tipo de conformagdo, tamanho de grao, entre outros,
durante a transformacao do material.

Em um material cristalino, a textura ¢ descrita pela fun¢do da distribui¢do de orientagdes
(FDO ou ODF). Esta fungao descreve o quanto ¢ provavel encontrar determinada orientacao

em determinada regido do material em relagdo a um sistema de coordenadas usado como
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referéncia, definida pela Equacao 11 (CULLITY, B. D.; STOCK, S. R (2001), RANDLE, E.;
ENGLER, O. (2000)).

f(g=dV(g)/V (11)
Onde:
g ¢ uma orientacao cristalina;
V é o volume total de interesse;

dV(g) ¢ o volume de uma especifica gama de orienta¢des dg em torno de g.

A obtencdo de uma orienta¢do (g), necessita de um sistema de coordenadas para a
amostra
Para se definir a orientagdo g, utiliza-se de um sistema de coordenadas para a amostra

(Ka) e outro sistema de coordenadas para o material, Kg, conforme mostra a Figura 33.

Figura 33 — Sistema coordenado da amostra (Ka) e sistema coordenado do cristal (Kg)

Fonte: Adaptado GALEGO, E. (2004).

Assim, define-se textura, onde a orientacdo cristalina (g) ¢ a rotacdo necessaria para
levar o sistema de coordenada Ka para o sistema de coordenada Kg. O raciocinio segue a

Equagao 12.

Ke=g.Ka (12)

Sendo g a rotacdo necessaria para que os sistemas de coordenadas da amostra e do cristal

passem a ser coincidentes.
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Existe varias maneiras de identificar a orientagdo (g), entre as quais se destacam pela
rotacao do eixo e angulo, pelos indices de duas diregdes cristalograficas paralelas a dire¢des
escolhidas como referéncia na amostra e pelos indices de Miller.

Quando um material ndo apresenta orientagdo preferencial, ou seja, os cristais estdo

distribuidos aleatoriamente, a textura ¢ definida pela Equagao 13.

f(g)=1 (13)

A ODF - funcdo distribuicdo de orientagdo f(g) representa uma textura. Ela ¢
quantificada por multiplos da f (g) aleatéria. Portanto a ODF expressa a probabilidade de
encontrar determinadas orientagdes g em uma amostra. Por exemplo, quando se tem intensidade
dois em determinada orientacao, diz-se que esta orientacao ¢ duas vezes mais provavel de ser
verificada na amostra do que a aleatoriedade. A unidade utilizada para indicar a intensidade de
cada orientacao ¢ a TR, que significa Times Random.

Na ODF, a orientacdo de um cristal pode ser definida segundo angulos, denominados
angulos de Euler, os quais constituem trés rotacdes consecutivas, que aplicadas aos eixos [100],
[010] e [001] da cé€lula unitaria, que tornam os mesmos coincidentes com os eixos DL, DT e
DN de uma chapa laminada, ou seja, relacionam os eixos macroscopicos do material com os
eixos da célula do cristal. (VIANA, 2001).

Os angulos de Euler (@1, ¢, ¢2) sdo definidos da seguinte forma:

1° - Rotagdo de @lem torno de Z’, conforme mostra a Figura 34.

Figura 34 — Angulo de Euler. Rotacio do angulo ¢lem torno do eixo Z’.
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Fonte: Adaptado SOUZA, J. C. (2008).
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2° - Rotagdo de ¢ em torno de X’, conforme mostra a Figura 35.

Figura 35 — Angulo de Euler. Rotagdo do angulo ¢ em torno do eixo X’.
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Fonte: Adaptado SOUZA, J. C. (2008).

3% - Rotagdo de @2 em torno de Z’, conforme mostra a Figura 36.

Figura 36 — Angulo de Euler. Rotagio do dngulo ¢2 em torno de Z’.

AZ

Fonte: Adaptado SOUZA, J. C. (2008).

Os angulos de Euler podem ser expressos em coordenadas cartesianas. A fungdo
(Equagdo 9) e sua intensidade n podem ser desenhadas em forma de grafico de superficie ou na

forma de mapa por isolinhas em segmentos fixos, conforme mostra a Figura 37.



Figura 37 - Abaco da localizagio das principais orientagdes no caso das segdes $2=0° ¢
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3 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Neste capitulo serdo descritos os materiais € os métodos experimentais utilizadas no

presente trabalho.

3.1. MATERIAIS

Os materiais utilizados nos experimentos foram duas ligas de ferro fundido nodular, de
composicdes basicas, sendo que uma continha 2,27% de silicio e a outra 2,64% de silicio.

As duas ligas foram obtidas na mesma fusdo, sendo que os ajustes nos teores de silicio
foram realizados no proprio forno, instantes antes do metal fundido ser vazado nos moldes.
Primeiramente foi ajustada a liga para obten¢ao do ferro fundido com 2,27% de silicio, seguido
do vazamento. Na sequéncia o banho metalico foi ajustado, utilizando-se de liga de ferro-silicio,
para obten¢do do ferro fundido com 2,64% de silicio. O controle da composi¢do quimica foi

realizado por espectroscopia de emissao 6tica LECO CS 230, disponibilizado pela Unisociesc.

3.2. METODOS EXPERIMENTAIS

3.2.1. Fundicao

Os moldes, para obtencao dos blocos Y (Figura 38), foram obtidos pelo processo de cura
a frio. A fusdo da liga ocorreu em um forno elétrico a inducdo, marca InductoTerm, com
capacidade de carga de 350 Kg.

A inoculagdo do banho metalico foi realizada durante a transferéncia do metal liquido
para a panela refrataria, com adi¢do da liga FeSi75 granulado. A nodularizacdo foi realizada
durante o vazamento do metal do forno para a panela refrataria, com a adig¢do da liga FeSiMg
granulado.

A composi¢do quimica foi determinada por espectroscopia de emissao oOtica e a analise

microestrutural do material bruto de fusdo por microscopia 6tica.
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Figura 38 — Esquema do Bloco Y utilizado obtido no vazamento das ligas estudadas.
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Dimensdes: a =25 mm, b =55 mm; ¢ =40 mm; h = 140 mm; I = 150 mm.

Fonte: NBR 6916 :1981

3.2.2. Tratamentos térmicos

Para a realiza¢do dos tratamentos térmicos foram cortados, da area util dos blocos Y,
amostras com dimensdes de 10 x 10 x 5 milimetros. As amostras foram retiradas por corte

transversal, conforme esquema apresentado na Figura 39.

Figura 39 — Esquema mostrando a retida das amostras dos blocos Y em ferro fundido. (a)

bloco Y; (b) corte das amostras.

(a) (b)

Fonte: O autor

Os tratamentos térmicos de austémpera foram realizados em fornos com banhos de sais,

com todas as amostras em triplicata, de acordo com as seguintes etapas.

a) Pré-aquecimento em cAmara aberta a 450 °C, por duas horas;

b) Austenitizacdo a 910 °C, por uma hora;
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¢) Austémpera a 320 °C ¢370°C, em tempos de 5; 10; 15 e 30 segundos; 1; 2; 3; 5; 15
e 30 minutos; 1, 1,5; 2, 2,5; 3; 4; 5; 9; 10; 11; 15 horas;

d) Resfriamento em agua até a temperatura ambiente.

3.2.3. Microscopia otica (MO)

Para as andlises por microscopia otica utilizou-se um microscopio Olympus BX-51. A
técnica foi utilizada para obtengdo das imagens das microestruturas dos ferros fundidos brutos
de fusdo austemperados. A preparacdo metalografica foi realizada de acordo com os métodos
convencionais, envolvendo as etapas de corte, embutimento a quente em resina fenolica,
lixamento (granas 320, 400, 600, 1000 e 1200), polimento com pastas de diamante de 3 ¢ 1 pm.

A revelagdo das microestruturas foi realizada através do ataque quimico com Nital a 4%.

3.2.4. Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

Para as andlises por microscopia eletronica de varredura utilizou-se um microscopio Jeol,
modelo JS-6360. A prepara¢do metalografica seguiu os mesmos passos da microscopia Otica.
O objetivo desta analise foi obter um melhor detalhamento da microestrutura, diferenciando

aspectos importantes das fases presentes nas amostras.

3.2.5. EBSD

Os blocos Y foram serrados longitudinalmente na parte inferior, sendo que a area util
possuia o formato de um paralelepipedo. Este formato foi considerado como ponto de partida
para a definicdo do sistema de referéncia das andlises de textura. A Figura 40 mostra,
esquematicamente, a direcao longitudinal do ferro fundido (anédloga a dire¢do de laminagao,
para efeito de andlise) e a superficie externa (andloga a superficie de uma chapa laminada, para

efeito de analise).
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Figura 40 — Sistema de referéncia das amostras, obtidas a partir dos blocos Y.
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Fonte: O Autor

3.2.5.1. Preparag¢do das amostras

As amostras foram embutidas a quente em resina fenoélica, lixadas (granas 320, 400, 600,
1000 e 1200), polidas com pasta de diamante de 6, 3 € 1 um. Por fim, as amostras foram polidas

em silica coloidal em tempos que variaram de 4 a 10 horas.

3.2.5.2. Equipamento

O equipamento utilizado para anélise em EBSD foi uma camara Oxford/HKL Channel,
acoplado a um microscopio eletronico de varredura Philips XL-30, instalado no Laboratorio de
Caracterizacdao de Materiais (LACAM), da Universidade Federal do Ceard (UFC). As amostras
foram fixadas na camara a uma inclinagdo de 75°, com uma distancia de trabalho de 20 mm. A

tensdo de aceleracdo do feixe foi de 20 kV e o passo de leitura fixado em 0,2 um.

3.2.5.3. Andlises

a) Identificagdo das fases presentes e suas quantidades, através da andlise dos mapas de cores;

b) Anélise de textura, através das ODF — distribuicao de orientagdes cristalograficas.
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3.2.6. Microscopia eletronica de transmissiao (MET)

A técnica de microscopia eletronica de transmissao foi utilizada para identificagdo e
caracterizacdo das fases presentes e identificacao de carbonetos precipitados em cada estagio

da austémpera.

3.2.6.1. A preparag¢do das amostras

A preparacdo das amostras para a microscopia de transmissdo envolveu as seguintes

etapas:

a) Usinagem dos corpos de prova em formato cilindrico, com 3 mm de didmetro;

b) Corte dos cilindros com disco de diamante, com baixa velocidade e lubrificacio
constante, obtendo-se 1dminas com espessura entre 0,2 ¢ 0,3 mm;

¢) Lixamento mecanico com lixa de grana 600 até a obtenc¢ao de uma espessura de 0,1 mm
(100 um);

d) Remogdo de material da area central das amostras com polimento em pasta de diamante
de 1 um até uma espessura de 10 a 20 um. Para tanto foi utilizado um equipamento da
marca Gatan;

e) Afinamento final da amostra até o aparecimento de uma perfuragdo central através de
polimento por feixe idnico sob angulos de 15 e 10°, utilizando um equipamento da

marca Gatan.

3.2.6.2. Equipamento
A microscopia eletronica de transmissdo foi realizada num equipamento JEM-1011

TEM, no Laboratorio Central de Microscopia Eletronica (LCME) da Universidade Federal de
Santa Catarina (UFSC), em Floriandpolis — SC.

3.2.6.3. Analises
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Para a avaliagdo da microestrutura e identificacdo das fases foram empregados campo

claro, campo escuro e difracao de elétrons.

3.2.7. Determinacido da dureza Brinell e microdureza Vickers

Medidas de dureza Brinell e microdureza Vickers foram realizadas em todas as amostras
tratadas termicamente com objetivo de identificar as mudancas de fases durante o tempo de
austémpera para as duas temperaturas e os dois teores de silicio utilizados.

Para a determinag¢do da dureza Brinell (ISO 6506-1:10) utilizou-se um durémetro
Wolpert, modelo D-6700. Em cada amostra foram feitas trés calotas de medigdes, com esferas
de 5 mm e a carga utilizada foi de 750 Kg.

Para a determinagao da microdureza Vickers (ASTM E 384:10) utilizou-se um durometro
Mitutoyo, modelo HV-112. Em cada amostra foram realizadas trés medicdes e a carga utilizada

foi de 2,5 Kg.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sao apresentados os resultados e as discussdes dos experimentos
realizados a partir dos dois ferros fundidos, austemperados conforme descrito no capitulo
anterior. Inicialmente sdo abordados os aspectos da composicdo quimica e microestrutura dos
ferros fundidos antes do tratamento térmico, seguido dos aspectos microestruturais dos ferros

fundidos austemperados com a variagdo de silicio e temperatura de austémpera.

4.1. ANALISE QUIMICA E MICROESTRUTURAL DO FERRO FUNDIDO ANTES DA

AUSTEMPERA

A Tabela 2 apresenta os percentuais em massa dos elementos de liga dos dois ferros

fundidos nodulares, obtidos por espectroscopia de emissdo oOtica.

Tabela 2 — Composi¢ao quimica dos ferros fundidos utilizados nos experimentos.

Elementos de liga | Si (%) | C(%) | Mn (%) | P (%) | S (%) | Mg (%) | Fe (%)
Liga 1 2,27 3,57 0,187 0.076 | 0,035 0,042 93,82
Liga 2 2,64 3,69 0,160 0,086 | 0,032 0,035 93,36

Fonte: O autor

Os percentuais de carbono, silicio e manganés estao dentro dos limites utilizados pelas
industrias de fundi¢do. Os percentuais de fosforo, enxofre e magnésio sao considerados teores
residuais, ndo interferindo nos resultados dos experimentos (DARWISH, N. e ELLIOT, R.
(1993) e HAYRYNEN, K. L. e KEOGH, J. R. (2007)).

Para avaliar a austemperabilidade, ou seja, o didmetro critico necessario para a formagao

da ausferrita, foram utilizadas as Equacgdes 7 e 8, apresentadas no capitulo II.

Concentracdo de carbono em equilibrio na austenita:

C% = (T y/420) — 0,17 (%Si) — 0,95
Sendo:

C° - concentracao de carbono na austenita
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Ty — temperatura de austenitizacdo

Diametro critico:

Dc =124 * C°y + 27(% Si) + 22 (% Mn) + 16 (% Ni) + 25 (% Mo) — 1,68*10*(Ta)> + 12 (%

Cu) (%Ni) + 62 (% Cu) (% Mo) + 88 (% Ni) (% Mo) + 11 (% Mn) (% Cu) + 127 (% Mn) (%
Mo) — 20 (% Mn) (% Ni) — 137

Sendo:
Dc — Diametro critico da peca

Ta — Temperatura de austémpera

A Tabela 3 apresenta os resultados dos calculos, considerando os percentuais de

elementos de liga da Tabela 2. A temperatura de austenitizagdo foi de 910 °C.

Tabela 3 — Valores calculados, a partir das Equagdes 7 e 8, do didmetro critico para as duas

ligas de ferro fundido estudadas.

Percentual de C®y - concentracgio de Ta - temperatura | Dc — didmetro

silicio (%) carbono na austenita (%) | de austémpera (°C) | critico (mm)

2,27 0,94 320 24
370 18
2,64 0,88 320 26
370 20

Fonte: O autor

Os resultados mostraram que as amostras de ferro fundido utilizadas no experimento
apresentavam diametro critico suficiente para formacdo da ausferrita, considerando que os

corpos de prova possuiam dimensdes inferiores aos valores calculados (Figura 3).

A Figura 41 refere-se as micrografias, obtidas por microscopia otica, e a Figura 42

refere-se a andlise quantitativa das fases dos dois ferros fundidos.
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Figura 41 — Micrografias dos dois ferros fundidos nodulares, antes da austémpera. (a) com

2,27% de silicio. (b) com 2,64% de silicio.

2%

Fonte: O Autor

Figura 42 — Anélise quantitativa das fases dos dois ferros fundidos (2,27 e 2,64 % de silicio).
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A anélise mostrou que o ferro fundido com 2,27% de silicio apresentou uma quantidade

de 7% a mais de perlita em relagdo ao ferro fundido com 2,64% de silicio. Esta diferenga ocorre

devido ao efeito grafitizante do silicio. Percentuais mais baixos de silicio resultam em maior
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nucleagdo e crescimento de cementita durante o resfriamento, formando maior quantidade de
perlita.
Os ferros fundidos com 2,27 e 2,64% de silicio apresentaram, respectivamente, 247 ¢

298 nédulos/mm?

A maior contagem de nodulos no ferro fundido com maior percentual de
silicio também ¢ explicada pelo efeito grafitizante deste elemento. Durante o resfriamento do
ferro fundido ocorre maior nucleagao e crescimento de grafitas.

Segundo MALLIA, J. et al (1998), o efeito grafitizante do silicio esta relacionado com a
capacidade deste elemento retirar oxigénio no banho de fusdo, pela formacdo de 6xido de
silicio. Durante o resfriamento do ferro fundido, ainda acima da temperatura de solidificagdo,
o oxido de silicio torna-se instavel e reage com o carbono, formando o gas monoéxido de
carbono. As bolhas deste gés atuam como locais de nucleacdo e, posteriormente, crescimento
da grafita, justificando o maior nimero de nddulos.

Os resultados obtidos a partir das micrografias do ferro fundido foram utilizados para
definir o tempo de austenitizagdo para o presente experimento. Segundo HERFURT, K. (2003),
o tempo de austenitizacao necessario para saturar a austenita de carbono, em um ferro fundido
com o didmetro médio de ndédulos de 43 um, ¢ inferior a uma hora. O tamanho médio dos
nodulos de grafita dos ferros fundidos utilizados neste experimento foi de 20 pm. Como grau
de nodularizacio ficou acima de 80% e o ntimero de nédulos/mm? ficou acima de 150, que sdo
os valores recomendados por DEFOIRDT, I. F. (1991), pode-se afirmar que os dois ferros
fundidos utilizados possuiam quantidade e distribui¢do de grafita suficientes para saturar a

austenita com carbono em uma hora de austenitizagao.

4.2. ANALISE MICROESTRUTURAL DO FERRO FUNDIDO APOS A AUSTEMPERA

As andlises micrograficas obtidas apds austémpera possibilitaram observar os aspectos
gerais das microestruturas dos dois ferros fundidos, com austémpera interrompida antes de
iniciar o estagio I (15 segundos), durante a janela de processos (1 hora), e apos o inicio do
segundo estagio (15 horas). Por meio da microscopia otica (MO) e eletronica de varredura
(MEV) foi possivel identificar, para cada varidavel estudada, as regides de nucleagdo e
morfologia da ferrita acicular e granulagdo da ausferrita. Observagdes mais detalhadas foram
feitas por meio da técnica EBSD e pela Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET). Pelo

EBSD foram identificadas as fases e suas quantidade. A textura foi avaliada pela fungao de
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distribuicdo de orientagcdes (ODF). Pela microscopia de transmissdo foram identificadas
subunidades de ferrita acicular no inicio do patamar isotérmico, as fases presentes nos distintos
estagios e a precipitacao de carbonetos apos o estagio II da austémpera.

Inicialmente serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos pela microscopia dtica

e eletronica de varredura, que estdo descritas a seguir.

4.2.1. Microscopia ética e eletronica de varredura

4.2.1.1. Austéempera de 15 segundos:

Na Figura 43 sdo apresentadas as micrografias, obtidas por microscopia oOtica e eletronica,
das amostras cuja austémpera foi interrompida aos 15 segundos. Observou-se os seguintes
resultados:

a) Constatou-se que a partir das micrografias, que o estdgio I da austémpera ocorre nos
primeiros instantes do patamar isotérmico. A observagao da ferrita no seu inicio de crescimento
torna possivel identificar os seus pontos de nucleacdo. Comparando as Figuras 43 (c) e (d), por
exemplo, observou-se que na temperatura de 370 °C, a nucleacdo ocorreu de maneira mais
esparsa e em menor quantidade, enquanto na temperatura de 320 °C a nucleagio ocorreu em

maior quantidade e concentrada nos contornos de graos e nddulos de grafita.

b) Nas mesmas condi¢des de temperatura, observou-se que nas micrografias das amostras com

2,64% de silicio, havia um menor volume de ferrita nucleada.

c) Pelas técnicas de microscopia utilizadas nao foi possivel observar variagdo volumétrica da

austenita, especialmente para as amostras austemperadas a 360 °C.



Figura 43 — Micrografias obtidas por microscopia 6tica e eletronica, das amostras

austemperadas por 15 segundos.
320°C 370°C

Si=2,27%

Si=2,64%

Fonte: O autor
Analise:

a) Durante a aust€émpera, os graos de ferrita sdo nucleados nos limites dos graos da austenita

primaria, sendo que a forca motriz para nucleacio ¢ o superesfriamento. Portanto, quanto mais

72



73

rapido o resfriamento, maior volume de nticleos ¢ formado, justificando o maior volume de
niicleos observado na austémpera a 320 °C. Apos, o crescimento da ferrita ocorre na medida

que o carbono particiona para a austenita.

b) O menor volume de ferrita nucleada, observada para as amostras com 2,64% de silicio, ocorre
devido a acdo do silicio em atrasar o estagio I da austémpera. Se o silicio for mais baixo, menor
serd a saturacao da austenita com carbono durante a austenitizagao (conforme comprovado com
o resultado apresentado na Tabela 4.2) e, portanto, maior sera a for¢ca motriz de nucleagao,

prevista nas curvas de energia livre de Gibbs para a austémpera dos ferros fundidos.

¢) O ferro fundido, nos seus instantes iniciais da austémpera, possui na microestrutura uma
austenita instavel, ou seja, de baixo carbono. Como a transformacgdo que ocorre no estagio I da
austémpera ¢ predominantemente difusional, em tempos iniciais ndo ha suficiente particao de
carbono da ferrita a ponto de estabiliza-la. Como consequéncia, ao ser interrompida e resfriada
até a temperatura ambiente, a austenita transforma-se em martensita quase que na sua
totalidade, razdo pela qual ndo ¢ visualizada ao microscopio. Os volumes de martensita, assim
como medidas de dureza, sdo indicativos que podem levar a uma previsao da quantidade de

austenita que existia no momento da interrupcao da austémpera.

4.2.1.2. Austémpera de uma hora

Na Figura 44 sao apresentadas as micrografias, obtidas por microscopia oOtica e eletronica,

das amostras cuja austémpera foi interrompida a uma hora. Observou-se os seguintes

resultados:
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Figura 44 — Micrografias obtidas por microscopia 6tica e eletronica, das amostras
austemperadas por uma hora.

320°C 370° C
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Fonte: O autor

Resultados:
a) A presenga da ausferrita em todas as micrografias, demonstrando que o tempo de austémpera

de uma hora se encontra dentro da janela de processo do ADIL.
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b) A martensita, observada em grande quantidade para a austémpera de 15 segundos,

praticamente inexiste para esta condigao.

c) As amostras austemperadas a 320 °C se apresentaram mais refinadas, enquanto as

austemperadas a 370 °C possuem maior fragio volumétrica da austenita e das ripas de ferrita.

d) Nas amostras com 2,64% de silicio, observou-se menor volume de ferrita acicular para as

duas temperaturas de austémpera.

e) Observou-se que, para as amostras com 2,27% de silicio, os feixes de ferrita acicular

nucleiam preferencialmente em regides intergranulares da austenita.

Analise:

a) Por meio das técnicas de microscopia utilizadas ndo se evidenciou, na microestrutura do
material austemperado a 320 °C, refino de microestrutura que pudesse denotar a presenca de
carbonetos precipitados, embora autores como RUNDMAN, K. B e ROUNS, T. (1987)
afirmem que temperaturas abaixo de 350 °C contribuem para precipitagdo de ferrita, j4 no

estagio I da austémpera.

b) A janela de processo ¢ o patamar de temperatura que precede o estdgio I. Durante a
austémpera todo particionamento do carbono da ferrita para austenita deve ocorrer no estagio
I. Portanto, a austenita (da ausferrita) ¢ estdvel durante a janela de processo, ou seja, ndo se
transforma em martensita. Embora ndo tenha ocorrido no presente trabalho, ha casos em que ¢
observado martensita durante a janela de processo. Esta martensita se forma no estagio I, nas
situagdes em que a austenita ndo enriquece completamente de carbono por desvio de

composi¢do quimica ou por baixa contagem de nddulos (HERFURT, K. (2003)).

¢) A temperatura de austémpera influencia na fragdo volumétrica da austenita e da ferrita. Este
efeito pode ser comprovado ao ser aplicada a regra da alavanca a partir da linha de
prolongamento dos limites das fases metaestaveis, proposto por KUTSOV, A. e colaboradores
(1999), apresentado no Capitulo 2 deste trabalho. Além da variagdao volumétrica, a regra mostra
também a redugdo no percentual de carbono com temperaturas mais altas. As ripas de ferrita

sdo mais largas e alongadas no ADI obtido a temperatura de austémpera de 370 °C devido ao
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menor nimero de pontos de nucleagdo que ocorre no estagio I, nesta temperatura. Quando a
temperatura ¢ baixa, maior € o superesfriamento e, por consequéncia, hd a formagdo de um
maior nimero de nacleos de ferrita, ao mesmo tempo que crescem rapidamente. Neste caso,
mais rapidamente ocorre o fechamento do estagio I, e, inicia-se a janela de processo. Como
resultado, a ferrita formada ¢ fina, mais curta ¢ em maior quantidade. Na temperatura de
austémpera mais elevada, o superesfriamento ¢ menor, ocorrendo a formacao de um menor
numero de nucleos, oportunizando-os um maior crescimento. Por esta razao as ripas de ferritas
sdo mais largas e alongadas. Nestas temperaturas o carbono apresenta maior mobilidade,
oportunizando a precipitacao de carbonetos em tempos mais curtos, ou seja, reduzindo o tempo

de janela de processo (BOSNJAK, B. et al (2004)).

d) A menor quantidade de ferrita acicular observada nas amostras com maior teor de silicio
ocorre devido ao efeito que este elemento promove na cinética de austémpera. A curva de
energia livre de Gibbs (Figura 8) prevé que quanto menor for o teor de carbono na austenita (na
temperatura de aust€émpera) maior sera a forca motriz para que ocorra a nucleagdo da ferrita. O
silicio exerce influéncia sobre a concentracao de carbono (carbono equivalente). Utilizando os
valores percentuais dos elementos carbono e silicio, da Tabela 2 e aplicando-os na Equagao 2,
conclui-se que o carbono equivalente do ferro fundido com 2,27% de silicio € igual a 4,33% e
do ferro com 2,64% de silicio ¢ 4,84 %. Esta diferenca de 0,5% no carbono equivalente faz com

que as amostras com maior teor de silicio apresentem a menor quantidade de ferrita acicular.

e) Os contornos de graos sdo regidoes de menor organizagdo atdmica, caracterizado pela
descontinuidade da rede cristalina do metal. Portanto, sdo regides energeticamente mais
propicias para a nucleacdo de uma nova fase. A maior nucleagdo observada nas amostras de
ferro fundido de baixo silicio (2,27%) ocorre porque, nesta condicao a austenita possui menor
carbono equivalente em relagdo as amostras de silicio mais alto. Assim sendo, menor € a energia

necessaria para que a nucleagio ocorra.

4.2.1.3. Austéempera de 15 horas

Na Figura 45 sdo apresentadas as micrografias, obtidas por microscopia 6tica e eletronica,

das amostras cuja austémpera foi interrompida a 15 horas. Observou-se os seguintes resultados:
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Resultados:
a) A aparéncia das micrografias ¢ semelhante as micrografias das amostras austemperadas por

uma hora. As amostras austemperadas a 320 °C, apresentaram, aparentemente, microestrutura

mais refinada em relagdo as amostras austemperadas em uma hora.

Figura 45 — Micrografias obtidas por microscopia 6tica e eletronica, das amostras

austemperadas por 15 horas.

Temperatura = 320°C Temperatura = 360°C

Si=2.27%

2.64%

Si

Fonte: O autor.
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Analise:

a) O refinamento da microestrutura demonstra que para 15 horas de austémpera ja se iniciou o
estagio II. Estudos de BAYATTTL et al (1997), mostram que, em ferros fundidos austenitizados
a 920 °C e austemperados a 375 °C, o estdgio II da austémpera inicia com um tempo de
austémpera em torno de oito horas, ou seja, nesta condi¢ao ja existem carbonetos precipitados
e dispersos pela microestrutura. Estes carbonetos ndo sao facilmente visiveis pela microscopia
oOtica e eletronica, por se confundirem com a ferrita acicular. Os carbonetos foram evidenciados

pela microscopia eletronica de transmissdo, conforme sera analisado mais adiante.

4.2.2. EBSD — Analise das fases pelo mapa de cores

4.2.2.1. Austémpera de 15 segundos

Nas Figuras 46 a 49 sdo apresentados os mapas de cores, obtidas pelo EBSD, das

amostras cuja austémpera foi interrompida a 15 segundos.

Figura 46 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.

"Lq e 'a‘:ﬁ':’: “

I - 1. -G el 2 e T T4

(b) (©)

Fonte: O autor
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Figura 47 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor

Figura 48 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c¢) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor
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Figura 49 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C. (a)

Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor

A Figura 50 apresenta o grafico das fases presentes de ferrita, perlita, martensita entre
outras fases ndo identificadas e seus diferentes percentuais, para as amostras com austémpera

interrompida a 15 segundos.

Figura 50 — Grafico com as fases presentes de ferrita, perlita, martensita entre outras fases ndo

identificadas e seus percentuais, para as amostras com austémpera interrompida a 15

segundos.
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Resultados:
a) Para o teor de 2,27% de silicio, a variagdo de temperatura de 320 °C para 370 °C causou 4%

de aumento na nucleagdo da ferrita e 23% de redugdo de martensita.

b) Para o teor de 2,64% a variac¢ao foi de 30% na nucleagdo da ferrita e 43% na reducao da

martensita.

c) Para a temperatura de austémpera de 320 °C, a variacdo de 2,27% para 2,64% de silicio

causou uma reducao de 4% de ferrita ¢ um aumento de 20 % de martensita.

d) Para a temperatura de austémpera de 370 °C, a variagdo de 2,27% para 2,64% de silicio

causou um aumento de 31% de ferrita e ndo ocorreu varia¢do no percentual de martensita.

Analise:

a) O resultado mostra que, para baixos teores de silicio, a variagdo de temperatura de austémpera
ndo afeta significativamente a nucleag¢do da ferrita acicular. A reducao de 23% de martensita
demonstra que, a0 aumentar a temperatura de austémpera, reduz-se o superesfriamento e a
reacao torna-se mais lenta. O percentual de martensita representa o percentual de austenita ndo

estabilizada, na temperatura de austémpera.

b) Este resultado demonstra que, com teores mais elevados de silicio, o aumento da temperatura
de austémpera promove significativo aumento de nucleagao da ferrita no estagio I. A redugdo
no teor de martensita demonstra que, com a maior nucleagao de ferrita, devido ao maior teor de
silicio, maior ¢ a taxa de estabilizagdo da austenita (devido a particdo do carbono) e, por

consequéncia a reducdo da martensita, que ¢ formada a partir da austenita ndo estabilizada.

c¢) Este resultado demonstra que em temperaturas mais baixas, o aumento no teor de silicio ndo
¢ tdo significativo no deslocamento do estagio I para tempos mais longos. Portanto, a variagao
no percentual de ferrita € pouco significativa. Este aumento de martensita comprova que o
silicio mais alto desloca o inicio do estagio I para tempos mais longos. O percentual de
martensita reflete o percentual que havia de austenita, antes do resfriamento até a temperatura

ambiente.
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d) Em temperaturas mais altas, o silicio tem um efeito mais pronunciado sobre a atividade do
carbono no particionamento entre ferrita e austenita. Portanto, ¢ esperado que o aumento no

percentual de ferrita seja maior do que no percentual de martensita.

4.2.2.2. Austéempera de uma hora

Nas Figuras 51 a 54 sdo apresentados os mapas de cores, obtidas pelo EBSD, das

amostras cuja austémpera foi interrompida a uma hora.

Figura 51 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Figura 52 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor

Figura 53 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Figura 54 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)

Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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A Figura 55 apresenta o grafico das fases presentes de austenita e ferrita e de seus

percentuais.

Figura 55 — Grafico com as fases presentes de austenita e ferrita e seus percentuais, para as

amostras com austémpera interrompida a uma hora.
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a) Para o teor de 2,27% de silicio, a variagdo de temperatura de 320 °C para 370°C causou
33,5% de reducao na fra¢do volumétrica da ferrita acicular e 33,5% de aumento na fracao
volumétrica de austenita. Para o teor de 2,64% de silicio, a variacdo de temperatura de 320 °C
para 370°C causou a reducio de 21,3% na fragdo volumétrica de ferrita acicular e aumento de

21,3% na fragdo volumétrica da austenita.

b) Para a temperatura de austémpera de 320 °C, a varia¢do de 2,27% para 2,64% de silicio
causou um aumento de 2,6% na fracao volumétrica de ferrita ¢ uma reducao de 2,6% na fragao
volumétrica de austenita. Para a austémpera de 370 °C, a variagdo de 2,27% para 2,64% de
silicio causou um aumento de 14,8% na fragdo volumétrica de ferrita ¢ uma redugao de 24,1%

na fracdo volumétrica de austenita.

Analise:
a) A temperatura de austémpera mais alta reduz a fracdo volumétrica de ferrita e aumenta a

fragdo volumétrica de austenita, conforme ja discutido na andlise das micrografias.

b) Com o aumento do percentual do silicio era esperada a reducdo da fragdo volumétrica da
ferrita e aumento da austenita. Em temperaturas de austémpera mais elevadas estas variagdes
ocorrem em escala maior, conforme ja discutido na anélise das micrografias.

4.2.2.3. Austémpera de 15 horas

Nas Figuras 56 a 59 sdo apresentados os mapas de cores, obtidas pelo EBSD, das

amostras cuja austémpera foi interrompida a 15 horas.



86

Figura 56 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor

Figura 57 — Mapa de cores da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (¢) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Figura 58 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Figura 59 — Mapa de cores da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C. (a)
Regido analisada; (b) mapa de fases em cores; (c) legenda das cores referente as fases

presentes e seus percentuais.
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Fonte: O autor

Resultados:

a) Observou-se que nas amostras com 2,27% de silicio ndo ocorreu aumento na fragdo
volumétrica de ferrita, quando comparado ao tempo de austémpera de uma hora. Nas amostras

com 2,64% de silicio verificou-se aumento significativo na fragao volumétrica de ferrita.

b) Observou-se a presenca de cementita (Fe3C) (pontos azuis) em todas as amostras.

Analise:
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a) O aumento na fragdo volumétrica de ferrita para as amostras com 2,64% de silicio era
esperado, uma vez que a decomposicao da austenita em bainita ocorre ap6os o término da janela
de processo. Nas amostras com 2,27% de silicio ja havia sido observado um volume alto de

ferrita (acima de 90%) para uma hora de austémpera.

b) Pode-se afirmar que, pelo mapa de fases do EBSD, foi possivel quantificar a cementita. Isso
ocorreu porque para as indexagdes realizadas a partir dos padroes de Kikuchi, obtidos para as
amostras, foram realizadas comparagdes com medidas de angulos interplanares de células
cubicas, uma vez que os principais elementos do ferro fundido sao formados por células cuibicas

de corpo centrado e ctbicas de face centrada.

4.2.3. EBSD — Analise das funcoes das distribui¢coes das orientacées (ODF)

Através dos mapas de funcao da distribuicao de orientagdes (ODF) foram analisadas as
frequéncias das diferentes orientagdes das amostras. A Figura 60 mostra a escala de cores de
intensidade das orientag¢des e 0 4baco da localizagdo das principais orientacdes das se¢des ¢2=0°
e $p2=45°.

Na Figura 60 (a), cada unidade de valor da escala de cores corresponde a intensidade de
orientagdo aleatéria do material. Portanto, o valor de intensidade contido a escala de cores
corresponde a quantas vezes a intensidade da regido analisada € maior que a intensidade na

regido aleatoria.
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Figura 60 — (a) Escala de cores com os valores que representam as intensidades das

orientacdes; (b) abaco da localizacdo das principais orientacdes das secdes $2=0e $p2=45°.

@
0 0 30 40 50 60 70 80 90
N & 3
s 3 2
1 = =T = =
5 6-° :5 % 3
> = = 1
20F = ]
g.. 103) 2N 2 8
| =
30b (foz2) §.
it =+ b
[+ 1203} “w w - ]
4opS ¥y 5 g
e r"r‘r gty
sofP0 0N T T W EBITRLETES 3.
010 T TRy ausw= T
60 15021 3.
= — —— =4
Sy (201 r’l M 3& "'g
oS T (301 R =Sty 20
wls _ . B_E &
) 700 E. —E. o 3 -E G g
80 c’”. 15. =8 3 e NS o0

3!
O 10 20 30 40 50 60 70 80 90
= — = T L 1: t-.- — -
# a5 @y & 25 3
= of 2 =) 2 8¢ =
| A 0 =
_ $,=45 = _ S
0rgl @ < S
0f na)
= = = = = =
408 223 2 [~ - 2y
110} P R = -
il = -l o) =
S50 i " o gl " DY =
oy =" = = 2= e
60 = E I El =
s (332) o o &'
104 |‘!:|? ey = -
(ifo) day N’ o I~
80 H110] — M S
Whae @ 8 M —ou o, o B
w = M O S= = | =
ol &2 ¥ = &8 & oy, E

Fonte: Adaptado BUNGE, H. J. (1982).

(b)

Os ferros fundidos utilizados nos experimentos foram obtidos na forma de blocos Y. Os

blocos Y foram serrados longitudinalmente na parte inferior, sendo que a area 1til possuia o

formato de um paralelepipedo. Este formato foi considerado como ponto de partida para a

definicio do sistema de referéncia das andlises de textura. A Figura 61 mostra,

esquematicamente, a dire¢do longitudinal do ferro fundido (analoga a dire¢do de laminacao,

para efeito de analise) e a superficie externa (andloga a superficie de uma chapa laminada, para

efeito de analise).
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Figura 61 — Sistema de referéncia usados com para as analises dos mapas OFD.
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Fonte: O Autor

Para a analise das ODF foram consideradas somente as orientagdes de maior intensidade

e pertencentes a planos e diregdes de maior interesse para o presente estudo.

4.2.3.1. Austémpera de 15 segundos

Nas Figuras 62 a 65 sao apresentados os mapas de ODF, obtidas pelo EBSD, das amostras

cuja austémpera foi interrompida a 15 segundos.

Figura 62 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C, por 15 segundos.
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Fonte: O autor

Resultados:
a) (001) [001]: orientagao com dois eixos paralelos a dire¢do longitudinal do ferro fundido,

intensidade maxima igual a 90, localizada na posi¢io $2=0%e ¢1 = 90°.
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b) [101]: orientacdo com dire¢do paralela a superficie externa do ferro fundido, com intensidade

maéxima igual a 90, localizada na posi¢io $2=45% ¢1 = 45°.

Figura 63 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 segundos.
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Fonte: O autor
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Resultados:
a) (001) [001]: orientagdo com dois eixos paralelos a direcao longitudinal do ferro fundido, com

intensidade maxima igual a 20, localizada na posi¢io $2=0%e ¢1 = 90°.

b) (001): orientagdo paralela a superficie externa do ferro fundido, com intensidade maxima

igual a 20, localizada na posi¢do $2=45°, ¢1 = 10°.

Figura 64 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C, por 15 segundos.
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Resultados:
a) [-111]: orientagdo ¢ normal a superficie externa do ferro fundido, com intensidade méaxima

igual a 60, localizada na posicio ¢2 = 45% e d = 15°.

b) [0-11]: orientacdo normal a direcdo longitudinal do ferro fundido, com intensidade igual a

100, localizada na posi¢io $2=45"e ¢1 = 60°.

Figura 65 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 segundos.
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Fonte: O autor

Resultados:
a) [011]: orientagdo ¢ normal a dire¢cdo lonngitudinal do ferro fundido, com intensidade méxima

igual a 18, localizada na posigdo ¢2 = 0% e ¢1 = 45°,

4.2.3.1.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de 15 segundos:

Para a amostra com 2,27% de silicio, foi observado que a variacdo de temperatura ndo
alterou significativamente a textura do ferro fundido. Ambas apresentam ferrita com orientacdo
(001) [001], de mesma intensidade e paralela a direcao longitudinal do ferro fundido. Observou-
se ainda ferrita com orientagdo [101], paralelo a superficie do ferro fundido, para as duas
temperaturas, porém a 370 °C esta orientacio apresenta intensidade 4,5 vezes menor.

Para o teor de 2,64% de silicio, foram identificadas duas orientagdes nas amostras

austemperadas a 320 °C ([-111] — intensidade 60, e [0-11] — intensidade 100) e uma orientagio
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na amostra austemperada a 370 °C ([011] — intensidade 18). Embora de intensidades diferentes,
todas sdo orientagdes com direcdo normal a direcdo longitudinal ou a superficie do ferro
fundido.

Para as duas temperaturas de austémpera, a variacdo do teor de silicio de 2,27% para
2,64%, alterou significativamente o sentido das orientagdes. Com 2,27% de silicio, na
austémpera a 320 °C, por exemplo, as orientagdes apresentaram-se paralelas a direcdo
longitudinal e a superficie do ferro fundido, enquanto com teor de 2,64% de silicio, as
orientacdes apresentaram-se normais a direcdo longitudinal e a superficie do ferro fundido.

Em sintese, para um ferro fundido com teor de silicio mais baixo (2,27%), a austémpera
promove, no inicio do estagio I, ferritas de texturas semelhantes, de intensidade em torno de
90, e, com direcdo preferencial longitudinal a superficie do ferro fundido. Estas texturas pouco
se alteram com a variagdo da temperatura de austémpera. Para o ferro fundido com teor de
silicio mais alto (2,64%) também existem texturas semelhantes, com dire¢do normal a
superficie do ferro fundido, com intensidade que varia de 18 a 100.

Constata-se, portanto, que no inicio do estagio I da austémpera do ferro fundido, a
variagdo do teor de silicio € mais significativa na mudanca de orientacdes do que a alteracdo de

temperatura.

4.2.3.2. Austémpera de uma hora

Nas Figuras 66 a 69 sao apresentados os mapas de ODF, obtidas pelo EBSD, das amostras

cuja austémpera foi interrompida a uma hora.

Figura 66: ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320 °C, por uma hora.
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Resultados:
a) Ferrita - [011]: orientacdo normal a dire¢do longitudinal do ferro fundido, com intensidade

maéxima igual a 30, localizada na posicio ¢1 =45% ¢ ¢2 = 0°.

b) Ferrita - [011]: orientacdo normal a direcao longitudinal do ferro fundido, com intensidade

igual a 100, localizada na posicio $2=45"e ¢1 = 0°.

¢) Austenita - [001]: orientacdo é normal dire¢ao longitudinal do ferro fundido, com intensidade

méxima igual a 25, localizada na posi¢do ¢p1 = 45° e @ = 0°.

Figura 67 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C, por uma hora.
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Fonte: O autor

Resultados:
a) Ferrita - [011]: orientacdo normal direcdo longitudinal do ferro fundido, com intensidade

méxima igual a 30, localizada na posi¢do ¢1 =45% e $2 = 0°.

b) Ferrita - [011]: orienta¢do normal a dire¢@o longitudinal do ferro fundido, com intensidade

igual a 30, localizada na posicdo $2=45%¢ ¢1 =0°.

c¢) Austenita - [111]: orientagdo € normal a superficie do ferro fundido, com intensidade maxima

igual a 30, localizada na posicio ¢1 =45%¢ ¢1 =30°.
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Figura 68 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C, por uma hora.
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Fonte: O autor

Resultados:
a) Ferrita - (011): orientacdo paralela a direcao da superficie do ferro fundido, com intensidade

méxima igual a 50, localizada na posicio @ = 0%¢ ¢2 = 0°.

b) Ferrita - [100]: orientagdo normal a dire¢do longitudinal do ferro fundido, com intensidade

igual a 50, localizada na posicdo $2 =0%e ¢1 =90°.

¢) Austenita - (110): orientacdo paralela a superficie externa do ferro fundido do ferro fundido,

com intensidade maxima igual a 40, localizada na posi¢io ¢2 = 45° e @ = 80°.

Figura 69 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C, por uma hora.
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Fonte: O autor

Resultados:
Ferrita - [011]: orientagdo paralela a direcdo longitudinal do ferro fundido, com intensidade

méxima igual a 18, localizada na posicdo ¢1 = 0% e ¢p2 = 0°.
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4.2.3.2.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de uma hora:

Para ambas temperaturas de austémpera, 320 °C e 370 °C, observou-se variagdes nas
orientagdes da ferrita e da austenita, com a alterag@o do teor de silicio. Para 2,27% de silicio as
orientacdes sdo preferenciais na dire¢ao longitudinal do ferro fundido, enquanto para 2,64%
varia entre paralela a superficie, normal a dire¢cdo longitudinal e a superficie do ferro fundido.
Isso demonstra que, para temperatura as duas temperaturas de austémpera, a variagao de silicio
provoca alteracdes na textura do ADI, uma vez que com o tempo de austémpera de uma hora,
o ferro fundido encontra-se na janela de processo.

Para o mesmo teor de silicio, a variacdo de temperatura ndo acarreta grandes variagdes
de textura. Para 2,27% de silicio, por exemplo, em ambas temperaturas de austémpera
identificou-se orientagdes [011] para a ferrita, com dire¢do normal a longitudinal do ferro
fundido (intensidade 30). Para 2,64% de silicio, em ambas temperaturas de austémpera
identificou-se orientacdo [011] paralelas a superficie do ferro fundido.

Constata-se, portanto, que durante a janela de processo do ADI, as mudancas mais
significativas de textura ocorrem com a variagdo do silicio e ndo com a temperatura de

austémpera.

4.2.3.3. Austémpera de 15 horas

Nas Figuras 70 a 73 sdo apresentados os mapas de ODF, obtidas pelo EBSD, das amostras

cuja austémpera foi interrompida a uma hora.

Figura 70 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 320°C, por 15 horas.
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Resultados:

a) Ferrita - (001): orientacdo de plano paralelo a superficie do ferro fundido, com intensidade

méxima igual a 7, localizada na posi¢io @ = 0%¢ ¢2 = 0°.

b) Ferrita - [111]: orientacdo de dire¢do normal a superficie externa do ferro fundido, com

intensidade igual a 7, localizada na posigdo ¢p2=45%¢ ¢1 = 35°.

Figura 71 - ODF da amostra com 2,27% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 horas.

Ferrita CCC Ferrita CCC Austenita CFC
- d ° ’ | v. ‘. ' I ! I‘ I:.
i * L oq '
o] # . il ; l ,
MC & " . - : ! | | .
Hog ‘ e ..._,- i . II o ; of 9 ok .'i'- -
$2=0" $2=45° $2=45°

Fonte: O autor

Resultados:
a) Ferrita - [001]: orientacdo de direcao paralela a direcao longitudinal do ferro fundido, com

intensidade maxima igual a 40, localizada na posi¢io ¢1 = 45% ¢2 = 0°.

b) Austenita - [111]: orientagdo de direcdo ¢ normal a superficie do ferro fundido, com

intensidade méxima igual a 7, localizada na posigdo ¢1 = 35% ¢2 = 45°.
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Figura 72 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 320 °C, por 15 horas.
Ferrita CCC Ferrita CCC Austenita CFC

_' 7 . T = | -
o & @
" e © ' | ® 9 1
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$2=0" $2=45" $2=45"

Fonte: O autor

Resultados:
a) Ferrita - [011]: orientacdo de dire¢do paralela a direcdo longitudinal do ferro fundido, com

intensidade maxima igual a 35, localizada na posi¢io ¢1 = 10%e ¢p2 = 45°.

Figura 73 - ODF da amostra com 2,64% de silicio, austemperada a 370 °C, por 15 horas.

Ferrita CCC Ferrita CCC Austenita CFC
Oe ¢ Q) o = ~ "
7 .« N 3 Co R
“ . s | e (o4

'. : I [ ] N J . L e e
-- o ) L__ . E- s = ® -' i \ '.';. | | | ! o J_

$2=0° $2=45" $2=45"

Fonte: O autor

Resultados:
a) Ferrita (001): orientacdo paralela a direcdo longitudinal do ferro fundido, com intensidade

maéxima igual a 25, localizada na posi¢io @ = 10% ¢2 = 0°

4.2.3.3.1 Analise dos resultados das ODF para austémpera de 15 horas:

Os resultados mostram que, para ambas condi¢des de temperatura de austémpera e teor
de silicio, ha formag¢ao de orienta¢des preferenciais. Porém, quando comparado aos resultados

de 15 segundos e 1 hora de austémpera, nota-se que as orientagdes sao de baixa intensidade e
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alteram-se de dire¢do com as variagdes de temperatura de austémpera e teor de silicio. A
presenca dos carbonetos, precipitados neste estdgio da austémpera, podem ter causado as
mudangas. Nao foi possivel identificar a quantidade e, por consequéncia, a textura desses
carbonetos, uma vez que por possuirem parametro de rede diferente do ferro, ndo sendo

considerados na indexa¢ao das linhas de Kikuchi.

4.2.4. Microscopia eletronica de transmissao (MET)

As analises no MET foram realizadas nas amostras de ferro fundido com 2,64% de silicio,
austemperadas a 370 ° C. Por meio da difracio de elétrons nas areas selecionadas no
microscopio de transmissao, observou-se a presenca da martensita ao inicio da austémpera (15
segundos), da ferrita e austenita (uma hora) e precipitados de cementita (15 horas).

A identificag¢do das fases foi realizada por meio da indexacdo de pontos difratados nos
padrdes obtidos. A Figura 74 apresenta as micrografias e o padrdo de difracdo referente a

amostra de ferro fundido com 2,64% de silicio, austemperado a 370 °C, por 15 segundos.



100

Figura 74 - Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360°C, por 15 segundos. (a) Imagem em campo claro;
(b) Imagem de contraste em campo escuro; (c) Imagem de difragdo da ferrita e martensita; (d)

Padrio de difragdo da ferrita ¢ da martensita.

(b)

(d)

Fonte: O autor.
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Observa-se que na andlise por microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
austemperadas em 15 segundos obteve-se martensita e ferrita. Na regido analisada ndo foi
encontrado padrao de difragdo de austenita. A martensita, conforme ja discutido anteriormente
deve-se a transformacao da austenita, ndo saturada de carbono, durante o resfriamento em agua.
A Figura 75 mostra, em detalhe, o inicio da formagao da ferrita no topo e na borda da regido

furada da amostra.

Nao se encontrou na literatura estudos de austémpera em ferros nodulares em tempos tao
curtos (15 segundos) com caracterizacdo da microestrutura identificando a presenga de
cementita. AHMADABADI, M. N. e colaboradores (1995) estudaram a precipitagdo de
carbonetos em ADI, porém, em tempos mais longos de austémpera, conforme serd visto mais

adiante.

Figura 75 - Imagem do MET, com detalhe da nucleacao da ferrita das amostras com 2,64% de

silicio, austemperadas a 360°C, por 15 segundos.

Fonte: O autor.

A Figura 76 apresenta as micrografias e o padrao de difracao referente a amostra de ferro

fundido com 2,64% de silicio, austemperado a 370 °C, por uma hora.
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Figura 76 — Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360°C, por 15 segundos. (a) Imagem em campo claro;

(b) Imagem de contraste em campo escuro; (c) Imagem de difragdo da ferrita e martensita; (d)

Padrao de difragao da ferrita e da austenita.

(a) (b)

10 1/nm

(d)

Fonte: O autor
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Observa-se que na regido analisada a imagem de difra¢do revela a presenca da ferrita e

austenita. A Figura 77 mostra detalhes da ferrita acicular.

Figura 77 - Imagem do MET, detalhes da ferrita acicular das amostras com 2,64% de silicio,

austemperadas a 360 °C, por 15 segundos.

Ferrita

Fonte: O autor

A Figura 78 apresenta as micrografias e o padrdo de difragdo referente a amostra de ferro

fundido com 2,64% de silicio, austemperado a 370 °C, por 15 horas.
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Figura 78 — Resultados obtidos pela microscopia eletronica de transmissdo para as amostras
com 2,64% de silicio, austemperadas a 360 °C, por 15 horas. (a) Imagem em campo claro; (b)
Imagem de contraste em campo escuro; (c) Imagem de difragdo da ferrita e martensita; (d)

Padrao de difracao da ferrita, austenita e carbonetos.

100 nm

(b)

Carbormeto

(d)

Fonte: O autor
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Observa-se que na regido analisada a imagem de difracdo revela a presenga da ferrita,

austenita e carbonetos. A Figura 79 mostra detalhes da ferrita e carbonetos.

Figura 79 - Imagem do MET, detalhes da ferrita e carbonetos das amostras com 2,64% de

silicio, austemperadas a 360 °C, por 15 horas.

100 nm

Fonte: O autor

ASSIS, C. L. F. e colaboradores (2012) identificaram a partir da témpera de acos de baixo
carbono, a formag¢do de uma estrutura complexa com morfologia predominantemente acicular,
constituida de placas de bainita e martensita. Na andlise ao microscopio eletronico de
transmissdo observou-se presenca de cementita, em forma de bastonetes, no interior das agulhas
de martensita. Esta formagao de carbonetos foi atribuida pela supersaturagdo local de carbono
na martensita. E possivel que no presente trabalho esta precipitagdo tenha ocorrido, porém, em
menor intensidade devido ao efeito do silicio de conter a precipitacdo de cementita.

A existéncia de uma correspondéncia cristalografica entre a entre ferrita e austenita,
ferrita e martensita e carbonetos, observadas nas analises do MET indica que a vizinhanca dos
atomos nao ¢ alterada pela transformagdo. Em outras palavras, a transformagao se efetua devido
a um movimento coordenado dos atomos, sendo o movimento de cada &tomo menor que uma
distancia interatomica. As redes cristalinas dessas microestruturas sdo diferentes, nesse caso a
acomodagdo de ambas ao longo da interface ¢ muito dificil, o que leva as interfaces serem do
tipo semicoerente, isto €, o desajuste crescente entre as duas redes ¢ absorvido periodicamente
por uma discordancia.

Uma rede cubica pode ser representada tanto pelo paralelismo entre dois planos quanto

por duas diregdes (geralmente contendo os dois planos envolvidos),
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Existem trés alternativas para as condigdes de paralelismo do plano e, em cada caso,
somente uma alternativa pode satisfazer simultaneamente o requerido paralelismo da direcao.
Isto permite trés variantes para cada orientacdo da fase principal, de acordo com este
mecanismo, na Figura 80 ¢ apresentada estes mecanismos, sendo mostrados apenas os atomos

de ferro.

Figura 80 - Mecanismo de Bain para a transformacao da austenita em martensita. As imagens
(a), (b) e (c) representam as trés dire¢des nas quais o eixo tetragonal pode ser acomodado na

estrutura CFC original.

{a) (0011 [ (D01) 4 (b) (001), I (100),
|||||.||]_,III,II|:I|“_,I :1|:an (001 ],

—.

¥ ]| @iy
[LLULN | a

ol
[100] ol

Fonte: GUILLEN, M. P. B. (1995).

As principais relagdes de orientagdo os metais cibicos sdo: Kurdjumov-Sachs: (111) v |

| (110) a; [1-10]y || [1-11]o; Nishiyama Wassermann: (111)y || (110)a; [1-10]y || [001]o.
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Observou-se nas Figuras 74, 76 e 78, que, para todos os padrdes de difracdo analisados ¢

possivel haver tais combinagdes.

4.2.4. Dureza Brinell e microdureza Vickers

A Figura 81 apresenta os graficos com a variacao da dureza Brinell em fung¢ao dos tempos
de tratamento de austémpera para as amostras estudadas.

Nota-se que para todas as condigdes os dois ferros fundidos tiveram comportamentos
semelhantes com o tempo de aust€émpera. Observou-se altos valores de dureza em tempos
iniciais de austémpera, devido a formacdo de martensita apds o resfriamento em agua. A
formagdo de martensita ocorre porque o teor de carbono na austenita na temperatura de
austenitiza¢do ndo foi suficiente para estabilizar a mesma. ApoOs, observa-se na Figura 81, que
ocorreu uma queda acentuada na dureza entre os tempos 15 e 300 segundos de austémpera para
as amostras austemperadas a 320 °C (de aproximadamente 580 para 400 HB) e entre 15 e 900
segundos para amostras austemperadas a 370 °C (de aproximadamente 580 para 330 HB).

Esta reducdo de dureza significa que na medida em que a reacdo de austémpera evolui
ocorre um enriquecimento de carbono na austenita devido a formacao da ferrita. Durante este
periodo a austenita vai se tornando gradativamente estavel, até que se complete o estagio | da
austémpera.

Quando a dureza atinge um patamar de equilibrio de equilibrio (300 segundos para
austémpera a 320 °C e 900 segundos para austémpera a 370 °C) significa que a austémpera
atingiu o final do estagio I e o inicio da janela de processo.

O término do estagio I para a austémpera a 320 °C em tempos menores que para 370 °C

¢ devido ao menor teor de carbono solubilizado na austenita nesta temperatura.
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Figura 81 — Variacdo de dureza Brinell em fun¢do dos tempos de austémpea. (a) Amostras

Dureza Brinel

Dureza Brinel

com 2,27 % de silicio; (b) Amostras com 2,64 % de silicio.
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Considerando o diagrama de fases da Figura 6 observa-se que a partir do
prolongamento das linhas do campo austenitico-ferritico, a reducdo de temperatura de
austémpera fara com que o teor de carbono na austenita aumente. Portanto, as amostras
austemperadas a 320 °C deveriam ter a janela de processos terminando em tempos mais longos
quando comparados com amostras austemperadas a 370 °C.

Entretanto, segundo DARWISH, et al (1994), em temperaturas de austémpera mais
baixas a austenita tem menor teor de carbono, devido a precipitagdo de carbonetos no estagio I.
Assim sendo, quanto menor for a temperatura de austémpera maior serd a precipitagao de
carbonetos, fazendo com que o teor de carbono na austenita seja reduzido. Isso faz com que o
final do estagio I ocorra em tempos menores para a menor temperatura de austémpera do
presente estudo. Mais adiante serd mostrado, com os resultados da microscopia eletronica de
transmissdo, que ha formacgao de carbonetos no estagio I da austémpera.

A Figura 82 apresenta os graficos com a varia¢do da microdureza Vickers em fungao dos
tempos de tratamento de austémpera para as amostras estudadas.

Os resultados do ensaio de dureza ndo mostraram o inicio do estagio II (final da janela
de processo) de uma forma tdo evidente quanto o inicio do estagio I, para nenhuma das
condig¢des estudadas. Observou-se um pequeno aumento da dureza durante o patamar da janela
de processo, indicando que ha precipitagdo de cementita.

A Figura 82 (a) mostra este pequeno aumento de dureza entre 3600 e 5400 segundos (1
hora e 1,5 horas) nos resultados das amostras de ferro fundido de baixo silicio, austemperadas
a 320°C. A Figura 82 (b) mostra que para as amostras de ferro fundido de alto silicio, também
austemperados a 320 °C, o acréscimo de dureza ocorreu entre 5400 e 7200 segundos (1,5 e 2
horas). Esta diferenca de tempo em que o pequeno aumento de dureza ocorre para as amostras
de baixo e alto silicio sdo coerentes, considerando que um dos efeitos do silicio ¢ manter a
estabilidade da austenita, prolongando o tempo para o inicio da precipitagao de cementita.

A Figura 82 (a) e (b) mostra que as amostras de ferro fundido de baixo e alto silicio,
austemperadas a 370 °C, ao contrario do que se observou para as amostras austemperadas a 320

C, ndo apresentaram aumento de dureza para tempos mais longos de austémpera.
9
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Figura 82 — Variagao de dureza microdureza Vickers em fungao dos tempos de austémpera.

(a) Amostras com 2,27 % de silicio; (b) Amostras com 2,64% de silicio.
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Fonte: O autor

A ndo observancia do término da janela de processos para as amostras austemperadas a
370 °C ocorreu também no estudo de MALLIA, J. et al (1998). Este estudo apresentou os
percentuais das fases formadas em fun¢do do tempo de austémpera. Em ferros fundidos com

2,02 % de silicio, austemperados a 360 °C, mostrou-se um pico de austenita, ao invés de um
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patamar. Os autores afirmam que isso ocorre porque a quantidade de austenita retida ¢ maior
do que o medido no pico.

Ha, portanto, especialmente em temperaturas de aust€émpera mais altas, uma
sobreposicao dos estagios I e II, provocado pela segregacao de elementos de liga, tais como o
silicio e 0o manganés. Enquanto o silicio segrega para regides proximas aos nodulos de grafita,
aumentando a difusdo do carbono naquela regido, e consequentemente o estagio I inicia mais
cedo, 0 manganés segrega para o limite da célula eutética, aumentando a solubilidade do
carbono nesta regido, e, por consequéncia, retardando o inicio da rea¢do de austémpera nesta
regido.

Como resultado o volume de austenita atinge um pico apds longo periodo de tempo
(acima de 100 minutos), seguido de uma constante diminui¢do durante vérias horas de
tratamento. Este comportamento pode ser observado na Figura 82, para as amostras
austemperadas a 370 °C. Como a precipitacio de cementita (estagio II) leva um tempo
demasiadamente longo para ocorrer, a partir do ensaio de dureza do presente trabalho nio foi
possivel detectar o seu inicio. Somente com tempos longos de austémpera (proéximo de 15
horas) ¢ que se notou uma inversao no comportamento da curva, com um aumento de dureza
na ordem de 50 Vickers.

Os estudos de MALLIA, J. et al (1998) mostraram ainda que para ferros fundidos de alto
silicio (3,31%), austemperados em temperaturas altas (360 °C), a segregacio do silicio e do
manganés tem o efeito de estreitar a janela de processo, fazendo com que o teor de carbono da
austenita comece a cair enquanto que a quantidade de austenita ainda ¢ alta, sugerindo que
carbonetos comecaram a precipitar. Este fenomeno também dificulta a observacao do estagio

IT a partir do ensaio de dureza.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

A composicao quimica dos ferros fundidos utilizados no presente trabalho foi
suficiente para que houvesse austemperabilidade nas condigbes de tratamento
térmicos propostas. Da mesma forma, as analises qualitativas e quantitativas da
microestrutura mostraram que o numero de nédulos por milimetro quadrado, o grau
de modularizagao e as quantidades de ferrita, perlita e grafita estavam de acordo com
a literatura para a obtencéo do ADI.

A temperatura de austémpera de 320 °C produz microestrutura mais refinada e
homogénea em relagdo a temperatura de 370 °C. Isso pode ser observado em todas
as técnicas de caracterizacao utilizadas neste trabalho.

Os ferros fundidos de alto silicio nucleiam maior quantidade de ferrita. Isso foi
evidenciado pelas microscopias realizadas a 15 segundos de austémpera. Ficou
comprovado que a influéncia do silicio na solubilidade do carbono na austenita
promove alteracbes na microestrutura dos ferros fundidos nodulares em todos os
estagios da austémpera.

Os ensaios de dureza mostraram que o final do estagio |, para temperatura de
austémpera de 320 °C ocorre em tempos menores do que a 370 °C. Isso ocorre
devido ao menor teor de carbono solubilizado na austenita nesta temperatura.

A partir do ensaio de microdureza Vickers observou-se que o teor de silicio
interfere na precipitagéo de carbonetos (estagio Il) da austémpera a 320 °C. Enquanto
que para o ferro fundido de baixo silicio observa-se que a mudanga na tendéncia da
curva de dureza ocorre entre 1 e 1,5 horas para o ferro fundido de alto silicio esta
mudanca ocorreu entre 1,5 e 2 horas.

Verificou-se, a partir da microscopia eletrénica de transmissdo, que para a
temperatura de austémpera de 370 °C, a precipitagdo de cementita ocorreu somente
em tempos mais longos de austémpera (15 horas). Nos demais tempos observou-se
as microestruturas previstas, ou seja, martensita para as amostras austemperadas a
15 segundos e, ferrita e austenita para as amostras austemperadas por uma hora.

As analises do EBSD e do MET mostraram que tanto o silicio quanto a
temperatura de austémpera interferem na orientacao cristalografica da ferrita e da

austenita. Estes resultados vao ao encontro dos resultados das analises
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metalograficas, uma vez que, durante a austémpera, a ferrita acicular cresce de forma
rapida e em varias diregoes.

Observou-se que, apds o periodo de estase (janela de processo) ndo ocorreu
alteracdes significativas nas orientagdes, comprovando que, as alteracbes mais
importantes ocorrem no periodo de recristalizagao, ou seja, durante o particionamento
do carbono e crescimento da ferrita.

Embora tenha sido observado orientacdo em todas as amostras, nao foi
evidenciado pelo EBSD relagbes de orientagcéo do tipo Kurdjumon Sachs e Nishivama
Wasserman. Ja pela analise do MET verificou-se que tais orientacdes sao possiveis.

A textura resultante do tratamento térmico, ou seja, de recristalizagdo, é
diferente daquelas obtidas nos tratamentos termomecanicos, onde o sentido de

laminacao das chapas contribui para a formacgao das orientacdes e suas relagdes.
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SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados obtidos neste trabalho, sugere-se que em trabalhos futuros sejam
aprofundados os estudos de relagdes de orientagdes, utilizando somente a microscopia
eletronica de transmissao.

Realizar estudo comparativo da cinética variando o teor de niquel e molibdénio, utilizando
analise metalografica e ensaios de tenacidade.

Realizar estudo relacionado a cinética do estagio I da austémpera. Variar tempos entre 15
segundos a dois minutos, para temperaturas de 280, 300, 320, 360 e 380 °C.

Realizar a complementacao dos resultados obtidos neste trabalho com ensaios mecanicos

de tragdo e tenacidade a fratura, com estudo microscopico das fraturas.
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