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Resumo. E de conhecimento comum que a estrutura dos materiais apresenta
forte influéncia em suas propriedades. No caso dos metais, a microestrutura
€, geralmente, manipulada por meio de tratamentos térmicos, visando adquirir
propriedades especificas, principalmente no que se refere a dureza e
resisténcia mecanica. Este trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia da
pratica de realizar repetidos ciclos de tratamentos térmicos no aco inoxidavel
supermartensitico 13%Cr em suas caracteristicas microestruturais. Tal estudo
propde configurar a possivel situacéo onde se realiza um ciclo de tratamentos
térmicos composto por témpera e revenimento em acos inoxidaveis
supermartensiticos, e que apos a realizacao do ciclo de tratamentos térmicos
aplicado ndo se obtenha a dureza e as propriedades mecanicas requeridas
em um projeto mecénico tendo, portanto, que se realizar um novo ciclo de
tratamentos até alcancar os requisitos solicitados no projeto. Para essa
avaliacao, sete corpos de prova foram analisados, diferenciados entre si pelo
namero de ciclos aos quais foram submetidos, sendo o primeiro com a
microestrutura original fornecida pelo fabricante, o segundo submetido a um
ciclo de tratamento térmico (témpera seguido de revenimento), o terceiro
submetido a dois ciclos de tratamento térmico (ou seja, tratado e retratado), o
guarto com trés ciclos e assim sucessivamente até seis ciclos de tratamento
térmico. Posteriormente a realizagdo dos tratamentos, tais amostras foram
preparadas para andlise metalografica e submetidas ao ataque quimico
eletrolitico em solugéo 0,5M H2SO4 + 0,01M KSCN. ApoOs as microestruturas
foram observadas em microscopio 6tico para analise microestrutural. A dureza
do material foi conferida pelo método Vickers, onde cinco indenta¢des foram
produzidas no centro do corpo de prova. Os resultados indicaram que o
tamanho de grédo do material reduziu conforme o aumento do ndmero de ciclos
de tratamento térmico (témpera + revenimento), obtendo-se uma variacdo de
13 um entre a amostra original fornecida pelo fabricante e a que foi submetida
a seis ciclos de tratamento. A dureza do material também apresentou
variacdo, aumentando 50 unidades Vickers entre o material original e o que
passou pelos seis ciclos de tratamento. A reducao do tamanho de gréo pode
ser atribuida a nucleagéo de graos austeniticos em meio aos graos originais
a cada novo aquecimento. J& o aumento na dureza do aco pode ser uma
consequéncia do refinamento dos grédos do material, mas também pode ser
uma evidéncia do endurecimento secundario do aco.

Palavras-chave: Aco inoxidavel supermartensitico. Tratamento térmico.

Microestrutura. Dureza.
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Abstract. It is common known that the structure of materials shows large
influence in its proprieties. In case of metals, the microstructure is generally
manipulated by means of thermal treatments, aiming to acquire specific
properties, mainly with regard to the hardness and mechanical resistance. This
paper has as objective to evaluate the influence of the practice of performing
repeated cycles of heat treatment in supermartensitic stainless steel 13% Cr
on its microstructural features. The research proposes to simulate the situation
when a heat treatments path composed by quenching and tempering is
performed in supermartensitic stainless steel and after this heat treatments,
the hardness and mechanical properties required for a specific design are not
achieved and so a new heat treatment path have to be performed. For this
evaluation, seven test specimens were analyzed, differentiated by the number
of cycles to which they were submitted, being the first specimen kept with the
original microstructure supplied by the steel manufacturer, the second
specimen submitted to one cycle of quenching and tempering, the third one
submitted to two cycles of quenching and tempering, the forth one submitted
to three cycles and so on until six cycles of heat treatment. After the
accomplishment of the treatments, these samples were prepared for
metallographic analysis and submitted to the electrolytic chemical attack in
solution 0,5M H2SO4 + 0,01M KSCN. The microstructures were observed in
an optical microscope for microstructural analysis. The hardness of material
was measured by Vickers method, where five indentations were made in the
center of the each test specimen. The results indicated that the grain size of
the material reduced as the number of heat treatment cycles increased,
resulting in a 13 pm variation between the original sample supplied by the
manufacturer and the one submitted to six treatment cycles. The hardness of
the material also presented variation, increasing 50 Vickers units between the
original material and what went through the six cycles. The reduction in grain
size can be attributed to the nucleation of austenitic among the original grains
at each new heating process. The increasing in hardness can be a
consequence of grain refinement, but can be also a evidence of secondary
hardening of the steel.

Keywords. Supermartensitic stainless steel. Heat treatment. Microstructure.
Hardness.

Introducéo

Ligas de aco inoxidavel martensitico, com 13% de Cr, sdo utilizadas em
aplicacfes onde se requer alta resisténcia mecanica aliada a resisténcia a corrosao.
Tais ligas sdo de grande demanda na industria petrolifera.

Apesar da superioridade de suas propriedades em relacéo a outras ligas de aco,
algumas limitagdes decorrem da sua susceptibilidade a precipitacédo de carbonetos de

cromo nos contornos de graott,
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Como solucgéo para uma parte dessas limitacdes, aparecem 0s acos inoxidaveis

supermaternsiticos, que tem como caracteristica o percentual de carbono inferior a
0,07% e o aumento de niquel e do molibdénio na sua composicdo, em relacdo as ligas
martensiticas!?.

Segundo Liu et al.?l a reducdo do carbono diminui a probabilidade da formac&o
de carbonetos em contorno de grdo, enquanto o niquel garante a formacdo da
microestrutura martensitica, mesmo sob resfriamento moderado. O molibdénio tem o
importante papel de aumentar a resisténcia da camada passiva, conferindo maior
resisténcia a corrosao por pites. Esses acos além de apresentarem altos valores de
resisténcia mecanica e boa resisténcia a ambientes corrosivos, apresentam custos
relativamente baixos!?.

O tratamento térmico desses acos envolve a austenitizacdo, para garantir a
transformacao da fase austenita e para dissolugédo dos carbonetos, seguido de um
resfriamento, visando a transformacdo da austenita em martensita, além de um
posterior revenimento, capaz de melhorar a ductilidade e a tenacidade do material.

A elevada temperabilidade provém dos altos percentuais de elementos de ligal®!
sendo, geralmente, utilizados na condi¢éo de temperados e revenidos, com intuito de
aumentar a tenacidadel. A grande maioria dos agos inoxidaveis martensiticos é
temperavel ao ar, desde que ndo apresentem secGes demasiadamente espessas!?l.

A microestrutura dos acos inoxidaveis martensiticos, apds o tratamento térmico,
geralmente é composta por martensita, carbonetos precipitados e austenita retidal?l.
Acos inoxidaveis supermartensiticos podem também apresentar uma fase de
austenita revertida, que € uma estrutura fina distribuida na matriz martensitica, que
tem efeito negativo sobre algumas propriedades do material, porém melhora a sua
resisténcia a compressao.

A concentracdo e o tamanho dos carbonetos, juntamente com a quantidade de
austenita retida presentes na microestrutura do aco inox sao fatores determinantes
em suas propriedades de dureza, resisténcia mecanica, tenacidade, resisténcia a
corrosdo e resisténcia ao desgastel. As propriedades mecéanicas e a resisténcia a
corrosdo desses acos podem ainda ser prejudicadas pela presenca de tensodes
residuais, que com o revenimento sio aliviadas [©l.

Ao se produzir um material que as propriedades ndo estao apropriadas, tém-se

como uma alternativa o retrabalho do material, antes do seu descarte. Para tanto o
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material ha de ser submetido a um novo ciclo de tratamento, geralmente com a

alteracao de algum parametro de tempo ou temperatura em relagéo ao ciclo anterior,
buscando-se alcancar as propriedades desejadas. Essa repeticdo do ciclo de
tratamentos térmicos pode necessitar ser realizada mais de uma vez até que se
obtenha éxito no processo.

Este trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia da pratica de realizar o
retratamento térmico do aco inoxidavel martensitico 13%Cr em suas caracteristicas
microestruturais. Tal estudo propde configurar a possivel situacdo onde se realiza um
ciclo de tratamento térmico, no caso a témpera e revenimento em agos inoxidaveis
martensiticos, e que apos a realizacao do ciclo de tratamento térmico aplicado nédo se
obtenha a dureza e o limite de ruptura requeridos em um projeto mecéanico tendo,

portanto, que tratar novamente até alcancar os requisitos solicitados no projeto.
Materiais e Métodos

Ciclos de tratamento térmico

O material utilizado para o estudo, cuja composi¢cado quimica esta mostrada na
Tabela 1, foi obtido a partir de tubos de aco inoxidavel supermartensitico da classe
UNS S41425.

Analise Quimica (em % w)
C Mn Si Cr Ni Mo S P Cu N \Y

0,02 | 0,75 | 0,29 | 13,5 4,9 1,65 | 0,0002 | 0,017 | 0,13 | 0,07 | 0,03
Tabela 1 - Composi¢do quimica do aco inoxidavel supermartensitico UNS S41425

Sete amostras foram submetidas a sucessivas repeticbes de ciclos de
tratamento térmico, compostos de témpera e revenimento, conforme indicado na
Tabela 2. A amostra identificada como “A” foi mantida na condigao original em que foi
fornecida pelo fabricante do aco, a empresa Foroni S.p.A., ndo sendo submetida a

nenhum ciclo de tratamentos adicional.
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Amostra | Numero de ciclos de témpera e revenimento

A 00
B 01
C 02
D
E
F

03
04
05

G 06
Tabela 2 - Identificacdo das amostras versus nimero de ciclos de tratamentos

Em um forno tipo mufla, previamente aquecido a 930°C, foram inseridas as
amostras, onde permaneceram por 85 minutos. Decorrido o tempo, as amostras foram
retiradas do forno e resfriadas ao ar. O tempo de encharque necessario foi

determinado de acordo com a equacéao (A).

t [s] = 70* wt + 3600 (A)

Onde wt é a espessura de parede do corpo de prova tubular expressa em

milimetros. Nesse caso, assumindo 20mm como valor de wt, temos:

t=70*20 + 3600 = 5000s = 83,33min

O revenimento, por sua vez, consistiu em submeter as amostras a 620 °C por
240 minutos, com posterior resfriamento ao ar. Estes ciclos foram repetidos até seis

vezes, sempre removendo uma amostra em cada etapa.

Metalografia e medi¢cGes de dureza

Corpos de prova, com area superficial aproximada de seis centimetros
guadrados, foram cortados a partir das pecas tratadas. A metalografia, constituida de
processos de embutimento, lixamento, polimento e ataque quimico eletrolitico da
superficie (solugdo 0,5M H2SO4+ 0,01M KSCN), foram realizados com o objetivo de

avaliar as mudancgas microestruturais em um microscopio otico.
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A dureza das amostras tratadas, sob os diferentes nimeros de ciclos, foram

medidas pelo ensaio de microdureza Vickers sob carga de 2,94 N. Cinco endentagbes
foram realizadas no centro do corpo de prova, onde a dureza foi calculada pela média

aritmética dos valores obtidos.

Resultados

A microestrutura das amostras temperadas e revenidas confirmou a formacao
de martensita. Pelo fato da liga apresentar menos de 1% de carbono e 13,5% de
cromo pode ainda formar ferrita durante a transformacéo da fase austenitical’l. Foi
possivel observar a diminuicdo do tamanho de grédo conforme se aumenta o nimero
de ciclos de tratamento térmicos. A Tabela 3 apresenta os resultados das medi¢des
do tamanho de grdo das amostras, além do valor médio de dureza Vickers encontrado

nas medicoes.

Identificacao A B C D E F G
N° de ciclos 00 01 02 03 04 05 06
Tamanho de gréo 27 19 18 | 175 | 15 14 13
(Lm)
D“rez("l"_l\\;')c“ers 200 | 310 | 305 | 307 | 330 | 310 | 340

Tabela 3 - Tamanho de gréo e dureza das amostras analisadas

Observa-se que ha uma tendéncia no aumento da dureza conforme aumenta o
namero de ciclos de tratamentos térmicos. Tal fato pode ser explicado pelo
endurecimento secundario, decorrente da precipitacéo, fina e dispersa, de carbonetos
C23Cs a altas temperaturas!®, como também pela reducdo do tamanho de gréo, que
tem influéncia direta no aumento de dureza, pois 0 movimento das discordancias que
ocorre durante a deformacéo plastica € dificultado pelos contornos de gréo, que atuam
como empecilho a este movimentol®.,

As imagens da Figura 1 apresentam as microestruturas de cada uma das
amostras, onde € possivel visualizar a reducéao do tamanho de grdo da amostra A na
figura 1-a), que foi mantida com a microestrutura orginal do fabricante do ago, para a

amostra G na figura 1-g) que foi submetida a seis ciclos de tratamento.
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a) Orignial do Fabricante b) Um ciclo

- ‘

c) Dois ciclos

< --

i g %3:\,

d) Trés cclos

e) Quatro ciclos f) Cinco Ciclos

g) Seis Ciclos

Figura 1 — Microestruturas das amostras submetidas sob os diferentes nimeros de ciclos de

tratamento térmico.
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A reducéo do tamanho de grao observada no presente estudo vai ao encontro

dos resultados de outros pesquisadores:

Fan, Wang e Rao!'® demonstraram que quanto maior nimero de repeticdes de
ciclos de témpera, maior o refinamento no tamanho de gréo do aco 5140. Os autores
atribuiram esse fato aos novos grdos de austenita nucleados dentro do grdo ja
existente. A cada novo aquecimento, a taxa de nucleacdo aumentava a medida que
cada grao se dividia em graos ainda menores. Assim, eles concluiram que gréos
ultrafinos podiam ser obtidos através de ciclos repetitivos de témpera.

Saha et al.l'Y estudaram um acgo carbono com 0,16%C submetido a repetidos
ciclos de tratamentos térmicos, baseados em aquecimentos seguidos de resfriamento
forcado ao ar. Partindo de grdos com 47 um chegou-se a tamanhos inferiores a 10
pum. Segundo ele, a reducéo acontece devido a nucleacdo de graos austeniticos em
meio aos gréos ferriticos pré-existentes. Com o resfriamento, esses graos austeniticos
se transformam em novos gréos ferriticos, reduzido assim o tamanho dos gréos
originais.

Syn, Morris e Jin2 investigou a técnica de obtencdo de grdos ultrafinos
conseguindo reduzir o grdo de um aco ligado ao niquel de aproximadamente 40um
para tamanhos que variaram entre 1 a 4 um através da repeticdo de ciclos de
aguecimento seguido de resfriamento em agua do material.

Lv et al.l*®l submeteu uma liga de aco microligado ao Ti-V a ciclos repetidos de
aquecimento seguido de resfriamento em 6leo. O autor identificou uma reducéo do
tamanho de grdo do material proporcional ao nimero de ciclos realizados, saindo de
pouco menos de 10 um na condicao original do material, para menos de 5 um apés
sete ciclos de tratamento. Segundo o autor, cada novo ciclo realizado favoreceu a
nucleacdo de novos graos austeniticos, que apés o resfriamento se transformaram

em ferrita e perlita.

Conclusodes

A aplicagcdo de repetidos ciclos de tratamentos térmicos de témpera e
revenimento, ambos com resfriamento ao ar, em acos inoxidaveis supermartensiticos
13%Cr tem efeito sobre sua microestrutura. Dentre esses efeitos foram observados a
reducéo do tamanho de grédo do aco e o aumento de sua dureza. O primeiro fendmeno

pode ser explicado, segundo a literatura, pela nucleacdo de grdos austeniticos em
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meio aos graos originais. E isso se repete a cada novo ciclos de aquecimento. O
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aumento na dureza do aco, por sua vez, pode ser uma consequéncia do refinamento
dos graos do material, mas também pode ser uma evidéncia do endurecimento

secundario do aco.
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