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RESUMO

O aco AISI 300M ¢é um ago de baixa liga médio carbono e de ultra alta resisténcia. E derivado
do aco SAE 4340, com a principal diferenga sendo a adi¢do de elementos de liga como a silicio
e vanadio. Este aco ¢ amplamente utilizado na industria acroespacial, devido a sua excelente
resisténcia a tragdo, tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga. O objetivo deste trabalho ¢ obter
melhores propriedades para este aco, tal qual caracteriza-lo com métodos e equipamentos de
facil acesso e baixo custo. Para esse fim, ciclos de tratamentos térmicos foram realizados,
procurando conseguir a nucleagdo de novos graos ao final de cada ciclo. Com finalidade de
analisar os resultados obtidos, a microscopia optica foi utilizada com a analise da microestrutura
sendo realizada com diferentes ataques quimicos. Ensaios de dureza e difracdo de raios-x foram,
do mesmo modo, realizados. A partir dos resultados obtidos, foi analisado que a témpera em
agua como o melhor tratamento para refino dos graos e Nital 3% como o melhor ataque

quimico.

PALAVRAS CHAVES: Aco AISI 300M. Tratamento térmico. Caracterizacdo

microestrutural.



ABSTRACT

AISI 300M steel is a low alloy medium-carbon and ultra-high strength alloy steel. It is derived
from SAE 4340 steel, with a major difference being an addition of alloying elements such as
silicon and vanadium. This steel is widely used in the acrospace industry due to its excellent
tensile strength, fracture toughness and fatigue strength. The objective of this work is to obtain
the best properties for this steel, as it characterizes it with methods and equipment of easy access
and low cost. For this purpose, cycles of thermal treatments were performed, trying to achieve
the nucleation of new grains at the end of each cycle. In order to analyze the obtained results,
the optical microscopy was used with the microstructure analysis being carried out with
different etchings. Hardness and X-ray diffraction tests were also performed. From the results
obtained, it was analyzed that the quenching in water as the best treatment for grain refining

and Nital 3% as the best etching.

KEYWORDS: AISI 300M Steel. Heat treatment. Microstructural characterization.
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1 INTRODUCAO

A industria aeroespacial brasileira ¢ uma industria que agrega significante beneficios para
o progresso nacional, com o desenvolvimento técnico e cientifico das areas necessarias a
produgdo de pecas e componentes (ANAZAWA, 2007).

Segundo a Associacdo das Industrias Aeroespaciais do Brasil (AIAB), a industria
aeroespacial do Brasil esta entre as maiores do Hemisfério Sul. Devido ao dominio tecnolégico
e a qualidade dos produtos, esta compete no mercado mundial. Sendo que a inovagédo
tecnoldgica ¢ um item muito importante para a competitividade.

Devido a necessidade de tecnologia de ponta para o continuo progresso desta industria,
os processos de produgdo, recursos e materiais possuem um alto valor agregado, encarecendo
a producdo como um todo.

Como materiais, as ligas metalicas tém um papel importante na indistria aeroespacial.
Estas sdo escolhidas devido a alta resisténcia especifica (rela¢do resisténcia/peso), elevada
resisténcia mecénica a fadiga, soldabilidade e boa tenacidade a fratura. O ago AISI 300M, que
¢ uma evolugdo do aco SAE 4340, possui estas caracteristicas. Embora haja concordancia o
avanco tecnologico do aco 300M em relagdo ao aco 4340, este segundo ainda ¢ mais utilizado
por motivos econdomicos como o custo unitario dos componentes (ANAZAWA, 2012).

O objetivo deste trabalho ¢ obter melhores propriedades para o ago AISI 300M, tal qual
caracteriza-lo com métodos e equipamentos de facil acesso e baixo custo, para assim reduzir

custos de producao.
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2 OBJETIVOS

Analisar o endurecimento superficial de uma liga aeronautica, AISI 300M, por ciclos de
transformacoes atérmicas, através de ensaios mecénicos e analise de microestruturas por meio

de técnicas de microscopia.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 ACO AISI 300M

O aco AISI 300M pertence a classificagdo de agos de baixa liga médio carbono e de ultra
alta resisténcia. E um aco derivado do aco SAE 4340 cuja principal diferenca ¢ a adicdo de
elementos de liga como a silicio e vanadio. Na Tabela 1 pode ser observado as diferencas de

composi¢do quimica entre os dois agos (LIU et al., 2014; LIU et al., 2017).

Tabela 1 — Composicao quimica (% em massa) dos acos AISI 300M e SAE 4340
conforme normas AMS 6419A (1970) e AMS 6359D (1980).

Composicao (% peso)

Elemento

AISI 300M SAE 4340
C 0,38-0,45 0,38-0,43

0-0,010 0-0,025
P 0-0,010 0-0,025
Si 1,45- 1,80 0,15-0,35
Mn 0,60-0,90 0,60-0,80
Cr 0,70-0,95 0,70-0,90
Ni 1,65-2,00 1,65-2,00
Mo 0,30-0,50 0,20-0,30
Cu 0-0,035 0-0,035
v 0,05-0,10 0

Fonte: AMS 6419A (1970) e AMS 6359D (1980).

A adi¢ao de silicio aumenta a temperatura de témpera em até 300°C melhorando assim a
resisténcia do aco. Como resultado da maior temperabilidade ocorre o retardamento das
transformagdes austeniticas, o que favorece o endurecimento por solucdo solida. A adicao de
vanadio ¢ usada para refinar os graos, restringindo o crescimento do grio de austenita durante
o tratamento (BRANDAO, 2007; LIU et al., 2014; PHILIP, 1978). O molibdénio, por sua vez,
melhora a resisténcia ao impacto apds revenido (PRADO, 1990).

O carbono ¢é o principal responsavel pela resisténcia mecéanica do agco AISI 300M. Um
elevado endurecimento da liga ocorre quando o elemento ¢ utilizado em altas concentragdes, o

que provoca a perda da tenacidade durante o tratamento térmico de témpera e
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consequentemente a fragilizacdo da estrutura. Sendo assim, ¢ necessaria uma maior atengao no
controle da concentracdo de carbono, de modo que esta seja mantida em niveis baixos,
proporcionando melhora nas propriedades de soldabilidade e tenacidade a fratura (MEI e
SILVA, 2006).

O processamento de fus@o por indugdo a vacuo e refusdo de arco em conjunto com estas
modifica¢des da liga, permitem que o aco 300M atinja niveis mais elevados de resisténcia
mecanica em relacdo ao 4340 (ANAZAWA et al., 2012; TOMITA ¢ OKAWA, 1993).

Devido a sua excelente resisténcia a tracdo, tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga, o
aco 300M ¢ bastante utilizado na industria aeroespacial. Alguns exemplos sdo a produgéo de
partes de veiculos de sondagem, veiculo langador de satélite e também de motores (propulsores)
(ANAZAWA et al., 2006; ANAZAWA, 2007; ANAZAWA et al., 2011). Além da industria
aeroespacial este aco tem sido amplamente utilizado na fabricag@o de trens de pouso, central
fuso, engrenagens de roda, e assim por diante (HE et al., 2012; LIU et al., 2014; LIU et al.,
2017).

Apesar de haver consenso sobre o avango tecnologico do ago 300M em relacdo ao 4340,
o emprego do 4340 ainda predomina na maior parte das aplicacdes, possivelmente devido a

fatores como custo unitario do material (ANAZAWA et al., 2012; SOUZA, 1998).

3.2 TRATAMENTOS TERMICOS

Para diminuir os custos de producdo, muitos metais ndo desenvolvem suas propriedades
fisicas e mecanicas maximas apos a conformagdo, fundigdo ou laminagdo. Em geral, a estrutura
tem maior influéncia sobre as propriedades do ago. Sendo que esta ¢ modificada, em maior ou
menor escala, a partir de tratamentos térmicos (ANAZAWA, 2007).

Segundo MEI e SILVA (2006), o tratamento térmico deseja alterar as propriedades fisicas
¢ mecanicas de acos ¢ ligas especiais a partir de ciclos de aquecimento e resfriamento. De
acordo com condi¢des controladas de atmosfera, temperatura, tempo e velocidade de
resfriamento.

Dentro dos processos industriais, extensas faixas de temperaturas sdo utilizadas em
tratamentos térmicos. Variando desde valores abaixo de zero (para estabilizagdo) até 1280°C
(para austenitizacao de acos rapidos) (MEI e SILVA, 2006).

E importante notar que, geralmente, a melhora de uma propriedade por meio de
tratamento térmico € conseguida com a piora de outra, desse modo, o tratamento térmico deve

ser escolhido e aplicado de forma criteriosa (ANAZAWA, 2007).
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3.2.1 Martensita

A possibilidade de se desenvolver combinagdes 6timas de resisténcia e tenacidade ¢ uma
das caracteristicas mais importantes nos agos como materiais de constru¢cdo mecanica. Sendo
que a estrutura martensita revenida ¢, principalmente, a que permite tais combinag¢des (MEI e
SILVA, 2006).

Martensita € o termo generalizado para microestruturas formadas por transformagdo de
fase sem difusdo. As fases dos pais ¢ dos produtos em uma transformag¢ao martensitica t€m uma
relacdo cristalografica especifica. Em acos, isto ocorre de tal maneira que a austenita CFC
experimenta uma transformag¢ao polimorfica para uma martensita TCC (ASM, 2004).

Existe uma variada gama para transformagdo martensitica, estruturas e subestruturas
cristalinas de unidades martensiticas, nas quais todas podem variar de acordo com a composi¢o
de cada material. No geral, a martensita em agos possui mais carbono ou outros elementos de
liga, que podem ser contidos, em condi¢des de equilibrio, na fase de ferrita.

Em ligas a base de ferro, a martensita ¢ gerada por rapido resfriamento da austenita, a
fase original. O rapido e ininterrupto resfriamento é necessario para evitar a decomposicao da
austenita por processos de difusdo, que formariam produtos como ferrita ou perlita
(CALLISTER, 2006).

A temperatura na qual a transformagdo martensitica comega, durante o resfriamento
continuo, ¢ denominada como temperatura inicial martensitica (Ms). Sendo a Ms a quantidade
de forca motriz termodindmica necessaria para iniciar a transformagdo de cisalhamento de
austenita em martensita. Geralmente, para acos, as temperaturas Ms estdo entre 500°C e 200°C
(ASM, 2004).

Na Figura 1 pode ser constatado como a Ms diminui consideravelmente com o aumento
do teor de carbono em ligas de ferro-carbono e acos. Também ¢ representada a geometria da
microestrutura, sendo “Lath” (em forma de ripas), predominante em agos com baixo teor de

carbono e “Plates” (em forma de agulhas), predominante em agos com alto teor de carbono.
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Figura 1. Temperatura inicial martensitica (Ms) em fun¢ao do teor de carbono nos agos.

A geometria da microestrutura predominante também ¢ representada.
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Fonte: ASM (2004).

A temperatura final martensitica (Mf) ¢ a temperatura na qual a transformagdo da
martensita, em uma dada liga, estd completa. Esta ¢ aproximadamente 120°C abaixo da Ms,
apesar de que essa margem variar com a quantidade de carbono. Uma caracteristica geral da
transformag@o martensitica ¢ que a quantidade de martensita formada depende principalmente
da temperatura a qual a amostra ¢ resfriada, e ndo do tempo na temperatura de transformacao
(ASM, 2004).

A transformac¢do martensitica ocorre praticamente instantaneamente, visto que é uma
transformacao que ndo envolve difusdo, os graos de martensita se nucleiam e crescem em alta
velocidade dentro da matriz de austenita. Portanto, para meios praticos, a taxa de transformacao
martensitica ¢ independente do tempo (CALLISTER, 2006).

De acordo com a ASM (2004), os principais motivos para a alta resisténcia da martensita

Alto grau de supersaturacao de carbono alcan¢ado na martensita;

Tamanho do grao fino e subestrutura fina da martensita;

Presenca de elementos de liga de substitui¢ao.
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3.2.2 Témpera

De acordo com CHIAVERINI (2005), a témpera consiste no rapido resfriamento do ago
de uma temperatura superior a sua temperatura critica em um meio, possuindo como objetivo a
obtencdo da estrutura martensitica.

Os meios mais utilizados para o resfriamento sdo agua, 6leo, salmoura ou mesmo ar,
embora outros meios liquidos e gasosos possam ser empregados. A diferenca entre estes sdo as
capacidades de extragdo de calor distintas. Além do meio de t€émpera, a taxa de extragdo de
energia calorifica ¢ influenciada pela geometria e pelo tamanho da amostra. Isto ocorre, pois, a
energia calorifica deve ser transportada para a superficie antes de ser dissipada no meio de
témpera, havendo uma variagdo da taxa de resfriamento no interior da amostra (CALLISTER,
2006).

Como consequéncia da témpera ha reducdo da ductilidade, da tenacidade e o
aparecimento de tensoes internas consideraveis. Porem estes inconvenientes sdo eliminados ou
atenuados ao realizar um tratamento térmico para alivio de tensdes, como o revenimento.

As tensdes internas sdo resultado do gradiente de calor entre o centro e a superficie da
amostra. Para uma mesma amostra, estes gradientes serdo maiores proporcionalmente quanto
mais severo for o meio da témpera. Estas tensoes internas estdo relacionadas com a contracdo
do ago durante o resfriamento, a expansao referente a transformag@o martensitica, e a mudancas
bruscas de secgdo e outros concentradores de tensoes (MEI e SILVA, 2006).

Deformacgao plastica, ruptura e tensdes residuais podem ocorrer devido as tensdes

resultantes das combinagdes destas tensdes.

3.2.3 Tratamento intercritico

Conforme TAVARES et al. (1999), o tratamento térmico intercritico constitui-se do
recozimento intercritico, seguido de um rapido resfriamento, com o intuito de promover a
transformacdo da austenita em martensita. A temperatura empregada no tratamento intercritico
¢ baseada na composi¢do quimica do ago e encontra-se na regido de coexisténcia da ferrita e
austenita.

Este processo ¢ acessivel e simples, e pode alcancar alta resisténcia, com estrutura de
ferrita e martensita, para acos com baixo teor de carbono.

Para a atingir uma microestrutura bifasica em acos de baixo carbono, o tratamento térmico

intercritico pode ser realizado de duas formas. No primeiro tratamento ocorre o aquecimento
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até a temperatura intercritica, seguido de témpera, como ¢ mostrado na Figura 2. Desta forma a
microestrutura final obtida é composta de uma fase martensitica continua, isolando as ilhas da

fase ferrita (HASHIMOTO, 1989).

Figura 2. Reprodugdo do tratamento térmico intercritico (aquecimento até a

temperatura intercritica, seguido de témpera).
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X =FERRITA
¥ = AUSTENITA
P =PERLITA
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Fonte: Adaptado de Hashimoto (1989).

Na Figura 3 ¢ demonstrado o segundo tratamento, onde ocorre resfriamento a partir de
uma temperatura de austenitizacdo, até uma temperatura intercritica, em seguida ocorre a
témpera. Desta forma, a microestrutura final obtida ¢ composta de uma matriz continua de

ferrita, isolando as ilhas de martensita. (HASHIMOTO, 1989).
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Figura 3. Reproducdo do tratamento térmico intercritico (resfriamento a partir da temperatura

de austenitizag?o, até a temperatura intercritica, seguida de témpera).
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Fonte: Adaptado de Hashimoto (1989).

3.2.4 Revenimento

A martensita quando temperada ¢ muito dura e extremamente fragil, ao ponto de ndo ser
aplicada na maioria dos casos. O alto tensionamento interno, introduzido durante a t€émpera,
tem um efeito enfraquecedor, com grande risco de trincar. Porém, com o revenimento as tensodes
internas podem ser aliviadas, aumentando a ductilidade e tenacidade do material (MEI e
SILVA, 2006).

O tratamento térmico revenimento consiste no aquecimento de um ago martensitico até
uma temperatura abaixo da temperatura eutetéide por um determinado periodo de tempo.
Frequentemente ¢ realizado na faixa entre 250 e 650°C, no entanto, as tensdes podem ser
aliviadas em 200°C.

O revenimento permite, por processos de difusdo, a transformag@o da martensita (TCC)
para martensita revenida (fases o + Fe3C). Ou seja, a monofase supersaturada em carbono

(martensita TCC) converte-se em fases estaveis de ferrita ¢ cementita (martensita revenida).
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Onde pequenas e uniformes particulas de cementita estdo embutidas em uma matriz continua
de ferrita (CALLISTER, 2006).

As mudancas nas propriedades variam de acordo com o tempo e a temperatura de
revenimento. A diminui¢do da dureza durante os primeiros minutos ¢ intensa, mas depois de
duas horas a queda da dureza ¢ inexpressiva (MEI e SILVA, 2006).

A resisténcia mecénica e a dureza da martensita revenida podem ser esclarecidas pela
grande area de contorno de fases entre ferrita e cementita, por unidade de volume, que hé para
particulas de cementita, inimeras ¢ muito finas. A cementita reforga a matriz de ferrita ao longo
dos contornos de grdo ¢ estes agem como obstaculos para o movimento das discordancias
durante a deformacgédo. Por sua vez, a fase ferrita ¢ muito dictil ¢ moderadamente tenaz, o que

justifica a otimizagdo destas propriedades na martensita revenida (CALLISTER, 2006).

3.3 ENSAIOS MECANICOS

Através de uma variada gama de ensaios mecanicos, as propriedades dos materiais podem
ser determinadas. Frequentemente estes ensaios sdo destrutivos por promoverem a ruptura ou a
inutilizagdo do material. Porém, existem ensaios ndo destrutivos, utilizados para definir
algumas propriedades e também para detectar falhas internas no metal.

A selecdo do ensaio mecanico mais apropriado ou vantajoso, depende da finalidade do
material, dos tipos de esforcos que o material pode vir a sofrer e das propriedades mecanicas
que se interessa medir. Geralmente existem especificacdes para produtos metalicos e também
instrugdes de como os ensaios mecanicos devem ser realizados. Outros fatores determinantes
na escolha do tipo de ensaio mecanico sdo o tamanho e o ntimero das amostras (SOUZA, 1982).

A publicacdo ¢ estabelecimento destas especificagdes sdo usualmente coordenados por
sociedades profissionais, como a ASTM - American Society for Testing and Materials,
organizagdo mais ativa nos Estados Unidos (CALLISTER, 2006). Outros exemplos sdo a
ABNT — Associacdo Brasileira de Normas Técnicas e ISO — International Organization for

Standardization.



25

3.3.1 Ensaio de dureza

Uma propriedade mecanica relevante ¢ a dureza, que ¢ uma medida da resisténcia de um
material & deformacdo plastica local. Em testes mecanicos de materiais a dureza retrata a
resisténcia a penetracdo de um material duro em outro. Sendo que também revela uma
quantidade especifica facilmente medida que fornece alguma informagao sobre a resisténcia de
um metal ou o seu tratamento térmico (DIETER, 1981).

De acordo com SOUZA (1982), dependendo de como o teste ¢ realizado, existem trés

tipos de medidas de dureza:

. Dureza ao risco;
. Dureza a penetracao;
o Dureza dinamica ou de rebote.

A dureza ao risco ¢ utilizada pelos mineralogistas, com essa medida de dureza varios
minerais sdo relacionados com outros materiais pela sua capacidade de riscar uns aos outros.
Por sua vez a dureza dindmica ¢ expressa como energia de impacto, onde uma bilha ¢ lancada
em uma superficie metalica. Porém, somente a dureza a penetragdo possui grande relevancia
para os metais usados em engenharia (DIETER, 1981).

O ensaio de dureza mais utilizado ¢ a dureza Rockwell, sua grande receptividade ¢ devida
a sua velocidade, simplicidade, capacidade de diferenciar pequenas diferengas de dureza em
acos duros e¢ o pequeno tamanho da impressdo, de forma que as amostras acabadas
termicamente tratadas podem ser testadas sem danos (DIETER, 1981).

Variadas escalas podem ser aplicadas a partir de diferentes combinagdes de uma vasta
gama de indentadores e diferentes cargas. O que possibilita potencialmente o ensaio de todos
os metais e ligas. Assim, o nimero de dureza ¢ estipulado determinado pela diferenga na
profundidade de penetragdo decorrente da aplicagdo de uma carga inicial menor seguida por
uma carga maior, sendo que a aplicagdo de uma carga menor melhora a precisdo do teste. De
acordo com a grandeza das cargas, tanto maior quanto menor, existem 2 tipos de ensaios;
Rockwell e Rockwell superficial. Para Rockwell, as cargas maiores sdo 60, 100 e 150 kg,
enquanto a carga menor ¢ 10 kg. E cada escala ¢ representada por uma letra do alfabeto. Para
se especificar estas durezas, o nimero de dureza e o simbolo da escala devem ser identificados.
O simbolo HR designa a escala, sendo este seguido pela apropriada identificacdo da escala

(CALLISTER, 2006).
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Dependendo da situagdo, os nimeros de durezas podem variar at¢ 130. Contudo,
independente da escala, a medida em que os valores de dureza alcangam valores acima de 100
ou abaixo de 20, elas se tornam imprecisas €, uma vez que as escalas tém alguma superposicao,
nesta situagdo ¢ recomendado usar a proxima escala mais dura ou mais mole (CALLISTER,
2006).

A norma brasileira para o ensaio de dureza ¢ a NBR-6671, e a norma internacional mais
utilizada no pais ¢ a ASTM E-18. Segundo DIETER (1981), para evitar imprecisdes alguns
cuidados devem ser tomados como:

. Além de limpos, o penetrador e o suporte devem bem assentados;

. A superficie a ser ensaiada deve estar limpa e seca, lisa e livre de 6xidos;

o A superficie deve estar plana e perpendicular ao penetrador;

o Medidas em superficies cilindricas dar@o leituras menores; o erro depende da

curvatura, carga, penetrador e dureza do material;

. E recomendado que a espessura seja pelo menos 10 vezes a profundidade da

impressdo. Os testes devem ser feitos em apenas uma amostra do material sem a

utilizagdo do artificio de superposi¢ao;

. O espagamento entre as impressdes deve ser trés a cinco vezes o diametro da
penetracao;
. A velocidade de aplicagdo da carga deve ser padronizada. Isso ¢ feito pelo ajuste de

um amortecedor na maquina de medir dureza Rockwell.

3.4 DIFRACAO DE RAIOS-X

De acordo com CALLISTER (2006), difragdo ¢ um resultado de conexoes fisicas
especificas que sdo determinadas entre duas ou mais ondas que foram espalhadas por
obstaculos. Esta ocorre quando uma onda se depara com uma sequéncia de obstaculos
uniformemente espacados que sdo possiveis de espalhar a onda e possuem espagamentos
compativeis, em magnitude, ao comprimento de onda.

Na Figura 4 é apresentada uma difragdo. Nota-se que as ondas 1 e 2 possuem o mesmo
comprimento de onda (L) e estdo em fase. Apos o evento de espalhamento, em que ambas
percorram caminhos diferentes, nota-se que as mesmas ainda estdo em fase. Com o encontro

das mesmas, ocorre uma interferéncia construtiva, elas se reforgam reciprocamente, e suas
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amplitudes sdo somadas resultando em uma unica onda. Um grande ntimero de ondas

espalhadas, que se reforcam de forma mutua, tem o nome de feixe difratado.

Figura 4. Demonstra¢ao de uma difracao.
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Fonte: Adaptado de Callister (2006).

Com os métodos de difracdo € possivel obter informagdes sobre a natureza e os
parametros do reticulado, do mesmo modo pormenores sobre a orientagdo, perfei¢do e tamanho
dos cristais. Sendo assim possivel determinar a estrutura cristalina dos materiais. Segundo
PADILHA (1996), difragao de elétrons, difracdo de néutrons e difracdo de raios-x sdo os
principais métodos de difracdo. O método que ¢ mais empregado ¢ a difragdo de raios-x, visto
que as camaras de Debye-Scherrer e os difratdmetros de raios-x sdo equipamentos mais
acessiveis. Atualmente, a difracdo de elétrons ¢ feita praticamente em conjunto com a
microscopia eletronica de transmissdo. Por sua vez, a difracdo de néutrons requer uma fonte de
néutrons de alta intensidade, praticamente somente gerada por um reator nuclear de pesquisas,
portanto, sua disponibilidade ¢ limitada.

Os raios-x sdo ondas eletromagnéticas com um pequeno comprimento de onda, na faixa
de 0,01 a 1,0 nm. Estes possuem energia suficiente para atravessar solidos finos, e viajam na
velocidade da luz em linha reta (GRAEF e McHENRY, 2007).

Quando um feixe de raios-x com um determinado A (ou frequéncia) incidi sobre um atomo

isolado ocorre o espalhamento de raios-x, onde o feixe é espalhado em todas as dire¢Ses. Isto
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ocorre, pois, os elétrons deste atomo serdo excitados e vibrardo com a mesma frequéncia do
feixe incidente. Para pesquisar materiais policristalinos, o feixe de raios-x deve possuir um
unico comprimento de onda e estar em fase, ou seja, deve ser monocromatico (PADILHA,
1996)

Na Figura 5 ¢ retratada a difra¢do de raios-x, isto ¢, um feixe monocromatico de raios-x,
com comprimento de onda A, incidindo com um angulo 6 em um conjunto de planos cristalinos

com espagamento dp.

Figura 5. Representacdo da difragdo de raios-x.

Fonte: Adaptado de Callister (2006).

A reflexdo s6 ocorrera se a distancia percorrida por cada feixe for um multiplo inteiro de

A. Portanto, a condi¢do para que a difracdo ocorra esta expressada pela Equagao 1:

nd = dp senf+ dyy, senf = 2dy,;sené
6]
Onde:
e 1 = Multiplo inteiro;
e A = Comprimento de onda;
e dy,,= Distancia entre planos cristalinos;

e 0= Angulo de incidéncia.
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A lei de Bragg, retratada na Equacgdo 1, descreve quando a difracdo ocorrera para células
unitarias contendo atomos posicionados apenas nas extremidades das células. Porém, quando
um atomo esta em uma posicao diferente, este atua como centros extras de espalhamento,
podendo produzir espalhamento fora de fase em determinados 6. Por isso, esta lei é uma
condi¢do necessaria, mas ndo suficiente para ocorrer a difracdo em cristais reais. (CALLISTER,
2006).

Um esquema do funcionamento de um difratdmetro de raios-x € representado pela Figura

Figura 6. Esquema do funcionamento de um difratdmetro de raios-x.

Circulodo —
difratémetro

Fonte: Adaptado de Padilha (1996).

Onde:
e S = Fonte de raios-x;
e A = Colimador;

e 0= Angulo de incidéncia;
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e H = Suporte da amostra;

e C = Amostra;

e O = Eixo perpendicular ao plano do Papel;
e B = Colimador;

e F = Colimador;

e G = Detector de raios-x

e E = Suporte do detector;

Como pode-se observar no esquema dado na Figura 6, um feixe de raios-x incide na
amostra e ¢ difratado para o detector, sendo que a mostra sofre um movimento de rotacdo em
torno do eixo O, com os suportes garantindo que o angulo de incidéncia e de reflexdo sdo iguais
a metade do angulo de difracdo. O detector mede a intensidade do feixe difratado, e para este é
possivel varrer toda faixa de angulos em velocidade constante. Além de ter uma superficie
plana, a amostra deve estar livre de tensdes (PADILHA, 1996; GRAEF ¢ McHENRY, 2007).
Na figura 7 tem-se uma representacao de um difratograma tipico de um material policristalino,

este € o resultado quando ocorre a difragéo.

Figura 7. Representagdo de um difratrograma de um material policristalino.
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Fonte: Adaptado de Padilha (1996).
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3.5 MICROSCOPIA

Geralmente, uma unica superficie de uma amostra ¢ preparada para a investigacdo da
microestrutura. De acordo com a ASM (2004), existe uma infinidade de técnicas para esta
analise, ¢ todas as técnicas envolvem o reflexo de alguma forma de radiagéo da superficie da
secdo e uma imagem formada a partir da radiacdo refletida que possibilita diferenciar as
mudangas na composi¢ao sobre a superficie ou estrutura do cristal. Normalmente a luz visivel
¢ utilizada para esta analise, com a superficie podendo ser observada com ou sem ampliacao.
Como exemplo tem-se a macrografia e a microscopia oOptica.

Atualmente, mesmo com a evolugdo de ferramentas eletronicas, o microscopio Optico
ainda ¢ a técnica mais significativa para o estudo da microestrutura. O microscopio eletronico
de varredura (MEV) e o microscopio eletronico de transmissdo (MET) também sdo ferramentas
muito utilizadas, mas estas técnicas s@o aplicadas em conjunto com a microscopia optica e nao
de forma substitutiva.

Com o auxilio do microscopio Optico, a maior parte das microestruturas pode ser
observada e identificada baseando-se em suas caracteristicas. Para um estudo eficaz da
microestrutura a partir do microscopio Optico, os exames precisam comecar com baixa
ampliacdo, seguida de ampliagdes cada vez maiores para analise das caracteristicas basicas do
material (ASM, 2004).

O campo claro ¢ uma das técnicas mais utilizadas para a observagdo com o microscopio
optico. Nesta operacdo, a luz passa através da objetiva e atinge a superficie da amostra
perpendicularmente, provocando a iluminacdo da area estudada. Quando a superficie possui
caracteristicas perpendiculares a luz incidente, a luz ¢ refletida através da objetiva para as
oculares, sendo que estas caracteristicas aparecem brilhantes. Quando as superficies sdo
obliquas, menos luz ¢ refletida pela objetiva, e as caracteristicas aparecem mais escuras,
dependendo do angulo (BARKER, 2002).

Amostras simplesmente polidas ou que sofreram ataques quimicos também podem ser
observadas no microscopio Optico. Alguns componentes como: inclusdes, nitretos, variados
carbonetos e fases intermetélicas podem ser prontamente observados sem ataque quimico, dado
que ndo sdo obscurecidos por detalhes de corrosdo. Porém, para isto ocorrer a amostra deve
passar por um processo adequado de polimento. Na maior parte dos casos, contudo, para
analisar a microestrutura um ataque deve ser utilizado (ASM, 2004).

O objetivo do ataque € criar mecanismos de contraste para visualizar a estrutura da

amostra. Estes métodos sdo classificados como destrutivos, que provocam alteragdes na
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superficie, e ndo destrutivos, que ndo causam mudancgas na superficie. A luz sera refletida, em
uma superficie polida, de forma uniforme, dificultando a anéalise da estrutura pois o olho nao
consegue distinguir pequenas diferengas na refletividade. Portanto, para examinar a
microestrutura da amostra, a presenga do contraste ¢ muito importante. Estes mecanismos

podem ser mecanicos, opticos ou quimicos (LIMA FILHO, 2013).

3.5.1 Ataques quimicos

O ataque quimico ¢ o mecanismo de contraste mais empregado atualmente, mesmo sendo
um método destrutivo. Este ¢ utilizado principalmente para revelar a microestrutura de uma
amostra sob o microscopio optico, por meio de reagentes quimicos. Durante este processo, o
reagente reage com a amostra e o ataque ocorre por dissolucdo seletiva de acordo com as
caracteristicas da estrutura. Acidos, bases, solucdes neutras, misturas de solugdes, sais fundidos
e gases, podem ser reagentes para o ataque quimico, sendo que a maioria dessas formulas foram
desenvolvidas empiricamente (ASM, 2004).

Na Figura 8 ¢ apresentado um esquema que representa os contrastes criados por causa do
ataque quimico. A Luz é refletida em diferentes dire¢des devido a superficie atacada. Desnivel,
deposicdo de camada ou a propria orientacdo dos cristais podem causar estas irregularidades
(COLPAERT, 2008).

Em virtude da variag@o dos potenciais de oxidacao-redug¢do com o tempo, a estabilidade
dos reagentes ¢ limitada. Portanto, deve ocorrer o descarte do mesmo depois de determinado
tempo.

A duragdo do ataque quimico pode variar de segundos a horas, dependendo do reagente
escolhido e do material da amostra atacada. Quando ndo se tem instrugdes, a duracdo ¢ avaliada
pela aparéncia da superficie, frequentemente, a superficie se tornard mais fosca (menos
reflexiva) com o progresso do ataque quimico. Para diminuir o tempo ataque ¢ possivel
aumentar a temperatura do reagente. Entretanto, esta ndo ¢ uma agao recomendada uma vez que
o contraste pode ficar ndo uniforme se a taxa de ataque for muito rapida. Por este motivo, a
maioria dos ataques quimicos sdo aplicados em temperatura ambiente. O ataque quimico deve
ocorrer logo apds o polimento final. Na Tabela 2 ¢ listado os principais reagentes utilizados

para agos carbono, Nital e Prical. (ASM, 2004).
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Figura 8. Esquema de contraste e de como a luz ¢ refletida por

causa do ataque quimico.
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Fonte: Colpaert (2008).
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Tabela 2. Composi¢do e uso dos principais reagentes quimicos, Nital e Picral.

Reagente Composicao Observagdes Uso
Nao ¢é tdo bom quanto o
icral para o trabalho de Para acos de carbono; da
2 mL de HNOs e 98 p p N ¢ L.
alta resolugdo com contraste maximo entre
mL de etanol ou . .
. estruturas tratadas perlita e uma rede de ferrita
Nital metanol (95% ou . . o
B termicamente; excelente ou cementite; revela limites
absoluto, também . . . . . .
, . para delinear limites de de ferrita; diferencia ferrita
alcool amilico) N . .
graos de ferrita; tempo de de martensita
gravura: alguns s-1 min
4g de acido picrico, N&o ¢ tdo bom quanto o
100 mL de etanol ou nital para revelar limites de
metanol (95% ou gréos de ferrita;
, . Para todos os graus de agos
absoluto, use 4alcool proporciona uma .
N . carbono; recozido,
absoluto  somente resolucdo superior com .
. , . , . normalizado, temperado,
Picral quando o 4acido pérola fina, martensita,
, . . temperado e temperado,
contém 10% ou mais martensita temperada e o
. . esferoidizado,
de umidade) e 4 ou 5 estruturas bainiticas;
austemperado

gotas 17% de cloreto
de zephiran (agente
molhante)

detecta carbonetos; tempo
de gravura: alguns s-1 min
ou mais

Fonte: Adaptado ASM (2004).
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4  MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAL

O aco AISI 300M foi o material utilizado neste trabalho. Este foi fornecido, na forma de
tarugo, pela empresa Villares Metals S.A., em negociagdo com a Embraer S.A, na pessoa do

Engenheiro Valdemir Soares de Campos.

4.2 TRATAMENTOS TERMICOS

Revenimento, témpera e tratamento intercritico foram os tratamentos térmicos realizados
nas amostras. A partir do diagrama TTT do aco AISI 300M, representado na Figura 9, foram
escolhidas as temperaturas para a realiza¢do dos tratamentos.

As amostras sofreram ciclos de tratamento térmico para témpera ou tratamento
intercritico, de 1 a 5 ciclos. Em seguida os corpos de prova (CPDs) foram revenidos duas vezes.

Figura 9. Diagrama TTT do aco AISI 300M.
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Fonte: Adaptado de Ericsson et al. (1976).

Os tratamentos realizados para as amostras, e ilustrados pela Figura 10, foram:
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e Tratamento A [TA (Ciclos de Témpera seguido de dois revenimentos)]:
aquecimento a 900° C, por 20 min, resfriamento em agua; aquecimento a 320°
C, por 4h, resfriamento em ar em temperatura ambiente;

e Tratamento B [TB (Ciclos de Tratamento Intercritico seguido de dois
revenimentos)]: aquecimento a 760° C, por 20 min, resfriamento em agua;

aquecimento a 320° C, por 4h, resfriamento em ar em temperatura ambiente;

Figura 10. Representagdo das rotas de tratamento térmico realizados.
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Fonte: Autora.

A taxa de aquecimento empregada foi 20° C/min. Todos os tratamentos foram executados
no DMT/ FEG/ UNESP, no forno tipo mufla EDG equipamentos 10P-S 7000 apresentado na
Figura 11.
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Figura 11. Forno Tipo Mufla EDG Equipamentos 10P-S 7000

Fonte: Tecnal Equipamentos Cientificos (2017).

4.3 ENSAIO DE DUREZA

Para analisar o comportamento das amostras depois dos tratamentos térmicos realizou-se
nos CPDs o ensaio de Dureza Rockwell C. O ensaio foi efetuado no DMT/ FEG/ UNESP pelo
durémetro Otto-Wolpert-Weke Dia Testor 2Rc G.m.b.H LUDWIGSHAFEN a. RH. Na Figura
12 o forno ¢ exibido 12.

O ensaio foi realizado conforme a norma ASTM E-18/2005, tomando os cuidados
descritos na secdo 3.3.1, sendo que dez afericdes foram executadas em cada CDP para cada
ciclo dos tratamentos. O ensaio também foi realizado em uma amostra que ndo sofreu
tratamento térmico, ou seja, como fornecida (CF) para melhor comparacdo dos efeitos dos

tratamentos térmicos.
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Figura 12. Durémetro Otto-Wolpert-Weke Dia Testor
2Rc G.m.b.H LUDWIGSHAFEN a. RH.

Fonte: Autora

4.4 DIFRACAO DE RAIOS X

Os ensaios de difracdo de raios-x foram realizados no DMT/FEG/UNESP pelo
difratrometro Bruker D8 Advance ECO indicado na Figura 13. Todas as amostras foram
ensaiadas com radiacdo CuKa , A=0,154060nm, a partir de 26=30° até 26=90°, com acréscimos

de 0,01°.
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Figura 13. Difratrdmetro Bruker D§ Advance ECO.

Fonte: Autora

4.5 PREPARACAO METALOGRAFICA

Os CPDs foram cortados pela serra de precisdo Allied TechCut 4 em baixa velocidade. O
lixamento foi feito a partir de lixas com granulagdo de #200 a #2000 e o polimento foi feito
com silica 0,05 pm. Ambos os procedimentos foram efetuados na Politriz automatica rotativa
Allied MetPrep 3, apresentada na Figura 14.

Apds o polimento diferentes ataques quimicos foram efetuados. O primeiro ataque
realizado foi om Nital 3% (AQ1). Ap6s um novo polimento as amostras foram atacadas com
Picral 4% (AQ2). Com a expectativa de conseguir um contraste melhor, os CPDs foram
atacados novamente (depois de polidos) com Nital 3% seguido de Picral 4% (AQ3).

Todos os ataques foram realizados com durag@o de 15 segundos tomando os cuidados

necessarios.
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Figura 14. Politriz automatica rotativa Allied MetPrep 3.

Fonte: Allied High Tech (2017).

4.6 MICROSCOPIA E ANALISE DE IMAGENS

As imagens dos CPDs foram obtidas através do microscopio Optico motorizado Zeiss
Axio Imager Z2m, este ¢ indicado na Figura 15. Uma observagao da microestrutura foi realizada

por diferentes ataques quimicos para posterior comparac¢do com a difragdo de raios-X.



40

Figura 15. Microscopio Optico Motorizado Zeiss Axio Imager Z2m

Fonte: ZEISS (2017)

Na Figura 16 ¢ apresentado um fluxograma das atividades realizadas para o presente

trabalho.
Figura 16. Fluxograma das atividades e métodos utilizados.
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Fonte: Autora.
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5.1 ENSAIO DE DUREZA
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Os resultados obtidos do ensaio de dureza Rockwell C (HRC) estdo apresentados na

Tabela 3. Os dados da média para cada tratamento e ciclo foram plotados no grafico indicado

na Figura 17.
Tabela 3. Medidas da Dureza Rockwell C do ago AISI 300M

HRC CF TA TB
Medida/Ciclo 0 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
1 25 43 43 44 44 47 33 40 40 42 39
2 23 42 40 44 45 44 39 41 41 44 41
3 24 42 39 46 45 45 38 41 43 43 42
4 26 41 44 45 46 46 37 42 43 40 42
5 25 42 45 45 45 44 36 41 41 42 41
6 24 41 44 44 45 43 37 40 42 41 40
7 26 41 43 45 46 45 35 40 43 41 44
8 25 42 46 47 45 44 35 41 42 40 43
9 26 41 46 45 45 48 36 41 40 42 42
10 25 41 45 46 46 45 37 42 42 41 43
Média 25 42 44 45 45 45 36 41 42 42 42

Dureza Rockwell C

Fonte: Autora.

Figura 17. Grafico para resultados do ensaio de dureza Rockwell C.
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Com o auxilio do grafico representado na Figura 17 nota-se que ambos os tratamentos
(TA e TB) foram eficientes para aumentar a dureza do ago em comparagdo com as amostras
sem tratamento térmico (CF). Como esperado, os resultados de TA (Témpera) foram maiores
que TB (Tratamento intercritico), uma vez que no tratamento intercritico o produto final ¢é
Martensita isolando ilhas de Ferrita, em comparacdo na témpera o resultado ¢ Martensita
continua.

No inicio do aumento do numero de ciclos observa-se que a dureza aumenta, porém,
depois do terceiro ciclo os resultados foram muito proximos, com pouca variagdo. Isto ocorre
tanto para TA quanto para TB demonstrando a estabilizagdo do comportamento.

Para TA em 1 ciclo ha um aumento de 68% da dureza em relacdo ao CF. Em 2 ciclos ha
um aumento de 76% e no 3° ciclo existe um aumento de 80%. Depois, no 4° e 5° ciclo, o
aumento de 80% em relacdo ao CF se mantem constante.

Para TB em 1 ciclo ha um aumento de 44% da dureza em relagdo ao CF. Em 2 ciclos ha
um aumento de 64% e no 3° ciclo existe um aumento de 68%. Depois, no 4° e 5° ciclo, o

aumento de 68% em relagdo ao CF se mantem constante.

5.2 ANALISE MICROESTRUTURAL

Nas Figuras 18, 19 e 20 sdo apresentadas a microestrutura para o aco 300M para o
tratamento TA (900°) submetido a 1 ciclo. Os CPDs submetidos a 3 ciclos sdo apresentados nas
figuras 21, 22 e 23. Para 5 ciclos as imagens da microestrutura sdo apresentados nas figuras 24,
25 e 26. Sendo que as Figuras 18, 21 e 24 sdo para o AQ1 (Nital 3%), as Figuras 19, 22 e 25
sdo para AQ2 (Picral 4%) e as Figuras 20, 23 e 26 sdo para o AQ3 (Niatl 3% + Picral 4%).



Figura 18. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% - 1 ciclo

Fonte: Autora

Figura 19. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Picral 4% - 1 ciclo

Fonte: Autora
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Figura 20. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% + Picral 4% - 1 ciclo

Fonte: Autora

Figura 21. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% - 3 ciclo

Fonte: Autora
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Figura 22. Microscopia Optica ago 300M campo claro 900° Picral 4% - 3 ciclo

Fonte: Autora

Figura 23. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% + Picral 4% - 3 ciclo

Fonte: Autora



Figura 24. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% - 5 ciclo

Fonte: Autora

Figura 25. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Picral 4% - 5 ciclo

Fonte: Autora
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Figura 26. Microscopia optica ago 300M campo claro 900° Nital 3% + Picral 4% - 5 ciclo

Fonte: Autora

Nas Figuras 27, 28 e 29 sdo apresentadas a microestrutura para o aco 300M para o
tratamento TB (760°) submetido a 1 ciclo. Os CPDs submetidos a 3 ciclos sdo apresentados nas
figuras 30, 31 e 32. Para 5 ciclos as imagens da microestrutura sdo apresentados nas figuras 33,
34 e 35. Sendo que as Figuras 27, 30 e 33 sdo para o AQ1 (Nital 3%), as Figuras 28, 31 e 34
sdo para AQ2 (Picral 4%) e as Figuras 29, 32 e 35 sdo para o AQ3 (Niatl 3% + Picral 4%).



Figura 27. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% - 1 ciclo

Fonte: Autora

Figura 28. Microscopia Optica ago 300M campo claro 760° Picral 4% - 1 ciclo

Fonte: Autora

48



49

Figura 29. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% + Picral 4% - 1 ciclo

Fonte: Autora

Figura 30. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% - 3 ciclo

Fonte: Autora
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Figura 31. Microscopia Optica ago 300M campo claro 760° Picral 4% - 3 ciclo

Fonte: Autora

Figura 32. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% + Picral 4% - 3 ciclo

Fonte: Autora



Figura 33. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% - 5 ciclo

Fonte: Autora

Figura 34. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Picral 4% - 5 ciclo

Fonte: Autora
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Figura 35. Microscopia optica ago 300M campo claro 760° Nital 3% + Picral 4% - 5 ciclo

.

Fonte: Autora

Com a microscopia optica ¢ possivel observar a predomindncia da martensita, tanto para
TA quanto para TB, indicando o sucesso de ambos os tratamentos térmicos na mudanca da
microestrutura com a obten¢do da martensita. Pode-se observar também um pouco de austenita
retida, estrutura que nao se transformou durante o resfriamento e que apresenta coloracdo mais
clara nas imagens.

Nota-se que a quantidade de martensita aumenta com o numero de ciclos, com um
aumento mais nitido em 900°C em compara¢do com 760°C. Porém, mesmo com diferentes
ataques quimicos ndo € possivel identificar outras fases presentes, sendo necessarios outros
ataques para destacar as mesmas.

Ao todo, entre os ataques quimicos, o Nital 3% apresentou melhores resultados para o
destaque do contorno de grao, porém, estes ainda sdo insuficientes para determinar o tamanho
do grdo a partir dos contornos. Os ataques feitos com Picral 4% ndo apresentaram resultados
satisfatorios para revelar a microestrutura. A combinacdo destes, da mesma forma, ndo

apresentou resultados satisfatorios.
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Apesar de ndo ser possivel medir o tamanho dos graos nota-se que houve uma diminuicao
do tamanho médio do mesmo, quando as imagens dos ciclos 1 e ciclos 5, para Nital 3%, sdo
comparadas, isto ocorre para 900° e para 760°.

Comparando as imagens do ciclo 1 ciclo 3, da mesma forma, é possivel observar que
ocorreu 0 mesmo comportamento de refinamento dos graos. Porém, comparando as imagens
do ciclo 3 e ciclo 5 ndo ¢é possivel constatar um refinamento significativo do grdo. Estas

comparagoes sdo verificadas em ambos os tratamentos térmicos.

5.3 DIFRACAO DE RAIOS-X

Uma difratometria do agco 300M revestido com uma camada de aco AerMet100 a laser é
apresentada na Figura 36. De acordo com LIU et al (2017), os picos que representam a
martensita ocorrem em aproximadamente 2 6 =44°, 2 6 = 65° e 2 6 = 82°. A austenita por sua

vez ocorre em 2 6 = 52°.

Figura 36. Difratograma de raios-x do ago 300M.
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Fonte: Adaptado LIU et al, 2017.

Nas Figuras 37 e 38 sdo apresentados os difratogramas obtidos para este trabalho nas

condi¢des especificadas anteriormente, onde todos os ciclos sdo comparados.
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Figura 37. Difratograma de raios-x do aco 300M para TA.
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Fonte: Autora

Figura 38. Difratograma de raios-x do ago 300M para TB.
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Fonte: Autora
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A partir do difratograma da Figura 37, pode-se observar que os 3 picos presentes sdo de
martensita e que todos estes estdo de acordo com a literatura. Nao foi identificada outra fase
além da martensita para TA.

A partir do difratograma da Figura 38, pode-se observar que os 2 tltimos picos presentes
sdo de martensita e que o primeiro pico ¢ composto por martensita e ferrita, uma vez que os
picos de ferrita também ocorrem em aproximadamente 44° (ANAZAWA, 2007). Isto ocorre
em TB, pois este ¢ um tratamento intercritico e apenas uma parte da microestrutura se
transforma em martensita.

Nota-se que a quantidade de martensita foi aumentando de acordo com o aumento do
numero de ciclos, isto ocorre tanto para t€mpera quanto para tratamento intercritico. Pode-se
constatar também que a quantidade de martensita para 900° é maior que a quantidade de
martensita em 760°.

Uma vez que ndo foi possivel delimitar com nitidez os contornos dos graos e medir o
tamanho dos mesmos, uma analise sobre o tamanho do cristalito foi realizada a partir da
equacdo de Scherrer e da medida da largura a meia altura do pico (Full Width at Half Maximum
- FWHM). A Alternativa utilizada foi proposta por De Keijser et all (1982).

A equagido 2 representa a equacdo de Scherrer, que é a formula que relaciona o tamanho

aparente do cristalito L e a FWHM.

L - A
" Bcosh

()

Onde:

L= Tamanho aparente do cristalito

A = Comprimento de onda do raio-X

B = largura a meia altura (FWHM)

0 = Angulo de Bragg

O parametro [ é corrigido através da seguinte equagao:

B= [Bexp— st

3)

Onde Binst ¢ a largura instrumental da meia altura do pico extraida da amostra padrao que
tenha um tamanho de particula muito grande (~10 pm), e Pexp ¢ a largura
experimental da meia altura do pico da amostra a ser analisada.

Neste trabalho foi-se considerado 3 = Bexp.

Tendo em vista que A = 0,15406nm e 6 = 0,390416 rad tem-se os seguintes valores de L
descritos na tabela 4.
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Tabela 4. Tamanho aparente do cristalito para TA e TB

Ciclo [3 9009C (rad) B 7609C (rad) L900eC (nm) L 7602C (nm)
1 0,00692 0,00543 24,074 30,632
2 0,00701 0,00576 23,745 28,897
3 0,00782 0,00579 21,303 28,738
4 0,00785 0,00586 21,199 28,424
5 0,00793 0,00591 21,001 28,151

Fonte: Autora.

Tabela 5. Diferenga entre o ciclol e os demais ciclos dos tamanhos aparentes dos cristalitos
paraTAe TB

Relagdo 9002C 7602C

1--2 0,329 1,734
1--3 2,770 1,893
1--4 2,874 2,207
1--5 3,073 2,480

Fonte: Autora.

Tabela 6. Diferenca entre os ciclos dos tamanhos aparentes dos cristalitos para TA e TB

Relagao 9002C 7602C
1--2 0,329 1,734
2--3 2,441 0,158
3-4 0,104 0,313
4--5 0,198 0,273

Fonte: Autora.

A partir da Tabela 4 percebe-se que o tamanho do cristalito diminui conforme o aumento
do niimero de ciclos, como ja era previsto. De acordo com a Tabela 5, ocorre um refinamento
maior do cristalito em 900°C (TA).

Com base na Tabela 6 nota-se que para TA a maior diferenca esta entre os ciclos 2 e 3,
havendo uma diminui¢do pequena, para o tamanho do cristalito, apos o ciclo 3. Entre os ciclos
1 e 2 esta a maior diferenca para TB, acontecendo uma pequena diminui¢do, contudo mais
significativa do que ocorreu para TA, ap6s o ciclo 3.
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6 CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos em relacdo a caracterizagdo mecanica ¢

microestrutural do ago AISI 300M, as seguintes conclusdes podem ser apresentadas:

A microscopia Optica mostrou-se uma ferramenta bastante util e de facil acesso para
a caracterizagdo do material. Sendo interessante integrar a microscopia eletronica
de varredura (MEV) para dar maior nitidez aos contornos de graos e fases presentes.
A Equacdo de Scherrer revelou-se uma técnica conveniente para o estudo do
cristalito a partir da Difracdo de raios X.

Ambos os tratamentos térmicos foram eficientes para a obten¢do de martensita,
viabilizando uma microestrutura que possibilita propriedades mecanicas melhores
para aplicagdes industriais.

Nital 3% (AQ1) foi o ataque quimico que apresentou melhores resultados.

Com o aumento no numero de ciclos houve um aumento da quantidade de
martensita nos dois tratamentos térmicos.

O Tratamento A (TA), témpera a 900°C com resfriamento em agua, apresentou
melhores resultados.

Ocorre um refino significativo do grao até o ciclo 3. A partir deste, o refino ¢

limitado, portanto ndo haveria necessidade de realizar 5 ciclos.
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