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Resumo: O aco inoxidavel é conhecido pela sua resisténcia a corrosao e a oxidacgéo a elevadas temperaturas. Todavia,
acos inoxidaveis ferriticos apresentam baixa dureza e, teoricamente ndo podem ser completamente austenitizados,
portanto, ndo endurecem por tratamento de térmico. Apesar do aco inoxidavel ferritico 410D (S41003) possuir
composicao quimica relativamente simples, com apenas 0,015% em peso de carbono, estudos prévios indicam que esta
liga pode ser totalmente ou parcialmente endurecida com tratamento térmico. Portanto, o presente trabalho visa
analisar o efeito de diferentes condi¢des de tratamento térmico na microestrutura e endurecimento do material. Como
metodologia foram realizadas duas condi¢des de tratamento térmico, na primeira condi¢édo as amostras foram aquecidas
a 1000 °C, variando o tempo de austenitizagdo em 5 min, 30 min, 60 min, 120 min e 240 min, em seguida temperadas
em 4gua. J4 para a segunda condi¢cdo as amostras passaram por um recozimento intercritico, a 800 °C por 1h e
resfriadas no forno, logo depois as amostras foram aquecidas a 1000 °C, variando o tempo de austenitiza¢do em 5 min,
30 min, 60 min, 120 min e 240 min e temperadas em &gua. A analise microestrutural indicou que o material, como
recebido, possui uma estrutura ferritica poligonal com precipitacdo de carboneto do tipo Cr23Cs, € 0 tratamento de
recozimento intercritico gerou a precipitacdo de mais carboneto de cromo. Apds o tratamento de témpera a andlise
qualitativa corroborou com a estudos prévios que indicam um aumento das ripas de martensita, isso devido ao aumento
do tamanho de grdo. Os resultados de endurecimento apontam que a liga pode ser endurecida por témpera, porém
quando o material passa por um processo de recozimento intercritico prévio a dureza aumenta. Além do mais, quanto
mais tempo as amostras sao mantidas na temperatura de austenitizacdo menor a dureza p6s témpera, tal fendbmeno esta
associado ao aumento do tamanho de grdo austenitico.

Palavras-chave: Aco inoxidavel. Caracterizagcdo microestrutural. Dureza. Tamanho de gréo. Carboneto de cromo.
1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo ligas de ferro-cromo-carbono, com Cr na faixa de 12 a 30% em peso, e um teor de
C menor que 0,1% em peso. Possuem fase ferrita o. e uma estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC). Oferecem
boa resisténcia a corroséo, sdo magnéticos e seu comportamento mecanico é similar ao do ago carbono (Chiaverini, 2002;
Modenesi, 2001).

Além da composicdo basica de Fe-Cr, outros elementos sdo adicionados aos a¢os inoxidaveis, visando interferir nas
propriedades mecanicas e microestrutura do material. Em relacdo a microestrutura, os elementos de liga que séo
adicionados influenciam ndo somente as alteracdes nas fases ou constituintes em equilibrio, mas também na maneira e
velocidades como as fases se formam. Os elementos que estabilizam a austenita, por exemplo, tendem a diminuir a
temperatura de transformacdo da fase austenita y para fase ferrita & e aumentar a temperatura da austenita y para a fase
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ferrita a. O niquel e 0 manganés sdo elementos que, quando adicionados em alta concentragéo, tém papel de estabilizador
da austenita (Silva e Mei, 2010). Por outro lado, o cromo, molibdénio e niébio, tem o papel de estabilizar a ferrita, que
diminuem a faixa onde a austenita existe (Boniardi e Casaroli, 2014).

Teoricamente, 0s agos inoxidaveis ferriticos ndo podem ser completamente austenitizados e, portanto, ndo endurecem
por tratamento de térmico. Entretanto, ha exce¢des como o ago inoxidavel ferritico 410D, que devido ao baixo teor de
cromo e outros elementos estabilizadores de ferrita pode ser endurecido totalmente ou parcialmente por meio de um
tratamento térmico adequado (Sundqvist et al., 2018; Arruda et al., 2018; Vilela et al, 2019). Quando endurecido
parcialmente, a temperatura intercritica, 0 material forma uma estrutura bifasica, composta por ferrita e martensita. A
martensita é uma fase mais dura e resistente, por outro lado a ferrita é macia, gerando uma combinacao de propriedades
que pode ser favoravel a depender da situacdo (Nunes, 2019).

O aco inoxidavel ferritico 410D, também conhecido como UNS S41003 ou 3Cr12, possui aplicacdo estrutural e de
desgaste. A liga contém baixo teor de carbono com adi¢des de cromo e niquel, sendo utilizada em ambientes que requerem
resisténcia a corrosdo e abrasdo. Devido a composicdo quimica relativamente simples o material se torna mais barato que
outros acos especiais, e uma opc¢do para substituicdo de materiais utilizados em aplicag¢fes estruturais, como 0 aco
carbono. Na condi¢&o recozido, o material apresenta dureza de 147 HV (Aperam, 2022).

A liga 410D ¢ susceptivel a precipitacdo de carboneto de cromo, (Cr,Fe)23Cs, apds seu processo de fabricagdo, com
tamanho médio de 500 nm e geralmente agrupados em banda ao longo da dire¢do de laminacdo (Bettanini et al., 2019).
Para a liga com 0,014% em peso de C e 11,06% em peso de Cr, estudada pelos pesquisadores Moura et al. (2022), ap6s
laminado a quente o material apresentou um grao ferritico de (22,1 £ 2,6) um com (0,005 + 0,001) % de area de
(Cr,Fe)23Cs. O mesmo material, apds recozido a 795 °C por 5 h, apresentou um gro ferritico de (23 + 3) um com (0,05
+ 0,001) % de area de (Cr,Fe)23Cs, OU seja, apesar do tamanho de grdo nédo variar significantemente com o recozimento,
a fracéo de carboneto aumentou.

Faria et al. (2020) em seu trabalho com a liga 410D, contendo 0,013% e 11,097% em peso de carbono e cromo
respectivamente, investigou o desenvolvimento da microestrutura e propriedades mecéanicas quando submetida as
temperaturas intercriticas de 825 °C e 850 °C, por diferentes tempos, e temperadas em agua. Os resultados indicaram que
com aumento do tempo e temperatura a fracdo volumétrica de martensita aumenta com queda na precipitacéo de carboneto
de cromo. Observagfes experimentais apontam a influéncia da dissolucdo do Cr23Cs, homogeneizacdo do cromo e da
presenca de carbono em solucdo sélida na cinética da austenitizacdo e, consequentemente, transformacéo em martensita
apos processo de témpera (Alvarez et al., 2021 e Bettanini et al., 2019).

Outro fator conhecido que influéncia na transformacéo da martensita é o tamanho de gréo da austenita. O contorno
de grdo fornece um ambiente favoravel para o inicio da nucleacdo da martensita, contudo o tamanho do grdo tem um
efeito estabilizador limitando no volume de martensita (Guimarées e Rios, 2010)

Estudos prévios tém discutido a influéncia da temperatura e tempo na microestrutura e resisténcia do ago 410D ap0s
processo de témpera. Entretanto, detalhes da comparacdo do processo de témpera com prévio recozimento intercritico
ainda ndo foi investigado. Os resultados obtidos neste estudo permitem um melhor controle das propriedades do material.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Materiais

O material estudado € o ago inoxidavel ferritico 410D, laminado a quente e recozido, produzido pela empresa Aperam
South America. A composic¢ao quimica do ago estd apresentada na Tabela 1. O Carbono e Silicio foram analisados pela
técnica de absorcdo de infravermelho no equipamento do fabricante Leco, modelo CS4440, ja o teor Nitrogénio foi
avaliado pela técnica de termocondutividade no equipamento do fabricante Leco, modelo TC4360. Os demais elementos
quimicos foram analisados pela técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios-x no equipamento do fabricante
ThermoARL, modelo 9900.

Tabela 1. Composicdo guimica do 410D (% em peso).
Elemento C Mn Si P S Cr Ni

Resultado | 0,0150 0,58 0,50 0,028 0,0008 11,16 0,34
Obtido

De acordo com a norma ASTM A276 (2013) o ago 410D ¢ classificado como ASTM S41003. Para identificar as
temperaturas de transformacdo de fase e precipitados presentes no material foi realizada uma simula¢do computacional
com o programa computacional Matcalc, banco de dados mc-fe-v2.060, baseado na composi¢ao quimica do ago.

O diagrama de fases em equilibrio, Figura 1, indica que a temperatura inicial de austenitizacdo A., = 778°C e
temperatura final de austenitizacdo A.; = 843 °C.
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Figura 1: Resultado da simulagdo computacional para o diagrama de fases do a¢o 410D.
2.2. Procedimentos Experimentais

As amostras de ago inoxidavel 410D possuem espessura de 5,4 mm e dimenses de 25,3 x 20,8 mm. Foram realizadas
duas condicGes de tratamento térmico, a primeira condi¢do consistiu no processo de témpera, com material aquecido
continuamente até 1000 °C, regido onde estd completamente austenitizado, e em seguida resfriado em agua. O tempo de
austenitizacdo da peca variou como mostrado na Figura 2. Ja na segunda condi¢do houve um recozimento intercritico
prévio a témpera, a 800 °C por 1 hora seguido de um resfriamento lento dentro do forno.
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Figura 2. Esquema do procedimento experimental.
2.3. Ensaios de Dureza

O ensaio de dureza Vickers sucedeu de acordo com a norma ASTM E 92-82 (2013), em um durémetro da marca
Mitutoyo, modelo HM-100. Foram realizadas 10 identa¢Bes, com uma carga de 10 kgf em um tempo del0 s.

2.4. Caracterizacdo Microestrutural

As amostras, como recebida e ap6s os tratamentos térmicos, foram preparadas metalograficamente com lixa d’agua
de granulometria de 220, 320, 400, 500, 600 e 2000; em seguida foram polidas com alumina em suspensdo de
granulometria de 1 um e 0,5 um. Para o ataque quimico, o reagente utilizado foi selecionado de acordo com a norma
ASTM E407 — 07 (2015), sendo utilizado a solucéo 81 (vilella) com a composi¢do quimica de apresentada na Tabela 2.
Para as analises microscépicas foi utilizado o microscopio Optico de marca ZEISS, modelo AXIO imager M2m e o
microscépio eletrdnico de varredura da marca JEOL, modelo JSM IT300LV, utilizando Feixe eletrénico por filamento
de tungsténio.

Tabela 2. Ataque guimico utilizado de acordo com norma ASTM E407-07(2015).

Composigéo do Método de aplicacao Tempo de ataque
Villela

1 g acido picrico Imerséo 40s
100 mL etanol
(95%)
5mL HCL

A fim de avaliar a concentracdo de cromo nas amostras, como recebida e apds termicamente tratadas, obteve-se mapas
de composicdo, obtidos por Microanalisadores de sonda eletrénica (EPMA - Electron Probe Microanalyzers). As amostras
foram analisadas em uma microssonda eletronica JEOL JXA-8230, com os cristais TAP, PET/L-H e LIF-L/H. As anélises
foram feitas com tensdo de aceleragdo de 15 kV e 500 nA de corrente.

2.5. Analise de tamanho de gréao



12° Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricagéo
10 a 12 de maio de 2023, Brasilia, DF, Brasil

Para revelar o contorno de gréo varias tentativas com diferentes reagentes foram realizadas, a composigao que mostrou
melhor resultado esta apresentada na Tabela 3.

Tabela 3. Ataque quimico utilizado para revelar o contorno de gréo.

Composicéo Método de aplicacéo Tempo de ataque

e 15 ml detergente lava Imersdo 45s
lougas

e 20 ml Nital 5% (5 ml
HNO3 + 95 Alcool
Etilico)

e 60 ml Vilella

O tamanho do grao foi calculado usando o programa computacional ImageJ, com sele¢do aleatéria de 40 grdos em
cada amostra para calculo da média aritmética e desvio padrdo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Efeito do recozimento na microestrutura

A microestrutura do aco 410D no seu como recebida e apds recozido esta apresentado na Figura 3. Pode-se perceber
a presenca de gréos de ferrita poligonais, com de tamanho do grdo no como recebida de (26 + 6) um e ap6s recozida de

(23+ 6) um. Assim como evidenciado pelo trabalho de Bettanini et al. (2019), os carbonetos aparecem em bandas na
direcdo da laminacdo dentro da matriz ferrita.

A) Amostra no seu como recebida.
Figura 3. Micrografias mostrando carbonetos M23Cs distribuidos dentro da matriz de ferrita ao longo de bandas na
direcdo de laminacéo, indicada pela seta.

Como mostrado no diagrama de equilibrio, Figura 1, 0 aco 410D apresenta carbonetos do tipo M23Cs até a temperatura
de cerca de 800 °C. A micrografia da amostra como recebida, Figura 4, apresenta a estrutura esferoidizada dos
precipitados, preferencialmente no contorno de gréo, por ser uma regifo de maior acimulo energético.
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Figura 4. Microestrutura observada do aco 410D como recebido, carboneto indicado por seta.

O carbono é um elemento intersticial que possui baixa solubilidade no Fe a e quando ligado ao cromo forma o
precipitado Cr23Cs, gerando regifes pobres em cromo a sua volta (Serna-Giraldo, 2007), logo, a fim de investigar a
distribuicdo dos carbonetos do tipo Cr23Cs foram obtidos os mapas de concentra¢do de cromo, Figura 5.
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Figura 5. Mapas de concentra¢éo de cromo na amostra do ago 410D antes e depois de recozido a 800 °C.

A escala de cor do mapa indica que a amostra recozida a 800 °C, Figura 5 (B), apresenta mais regifes enriquecidas
de cromo, devido a precipitacdo de Cr3Cs, comparando com a amostra como recebida, Figura 5 (A). Resultado alinhado
ao encontrado no estudo de Moura et al. 2022, sugerindo maior fracdo de carboneto de cromo na amostra recozida.

3.2. Efeito do tempo de austenitiza¢cdo na microestrutura

A micrografia das amostras na condi¢do 1 e das amostras na condicdo 2, apresentam resultados e discussdes
semelhantes. Portanto, nesta secdo serd apresentado as imagens da condicdo 1, e a discussdo quanto a evolugdo da
microestrutura pode ser estendida para condicéo 2.

Observando o diagrama de equilibrio percebe-se que a 1000 °C o ago 410D esta completamente austenitizado,
portanto ocorrendo a formacao de martensita apds a témpera, Figura 6. Com 0 aumento do tempo de austenitizacdo a fase
martensita torna-se mais perceptivel, como € possivel observar na Figura 6 (A), (B), (C), (D) e (E).
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Figura 6. Microestrutura do material ap6s tratamento térmico da condigéo 1, aquecido a 1000 °C e temperado em agua,
para cada tempo de austenitizacao (t).

A andlise da Figura 6 aponta para um aumento da espessura da martensita com aumento do tempo de austenitizacéo,
fendmeno associado ao aumento do grao austenitico prévio. O tamanho do gréo austenitico prévio limita o tamanho da
martensita, para gréos pequenos as ripas colidem e param de crescer mais cedo e, portanto, tornam-se mais finas e mais
curtas (BACK; SURREDDI, 2019). Verdire et al. (2020) também concluiram que com aumento do tempo de
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austenitizacdo ocorre um aumento significativo do tamanho de gréo, e por consequéncia a ripa de martensita se torna mais
maiores e mais largar devido aumento do bloco.

No processo de témpera, com tempo de austenitizacdo a 5 min nédo foi possivel observar a microestrutura por
microscopia optica, Figura 6(A), tornando-se necessario a utilizacdo de microscopia eletrénica de varredura para
identificar a fase martensitica, Figura 7.

Figura 7. Microestrutura apds tratamento térmico da condigdo 1, aquecido a 1000 °C por 5 min (A) e 240 min (B),
seguido de témpera em agua.

Além disso, apesar do diagrama de equilibrio indicar que a 1000 °C os carbonetos estariam completamento
austenitizados, este processo € relativamente lento e foi observado uma dissolucéo gradual dos carbonetos com aumento
do tempo de austenitiza¢do, assim como identificado na Figura 8.

Cr
Cts
-1,682

1,278

Ol mm— 20 LI

A) Condicédo 1: ta=5 min. ' B)ondigéo 1: ta= 240 min.
Figura 8. Mapas de concentracdo de cromo, obtidos por microanalisadores de sonda eletrénica, em amostras do ago
410D aquecidos a 1000 °C por 5 min (A) e 240 min (B), e temperados em agua.

3.3. Efeito do tempo de austenitizacdo na dureza e tamanho de gréo

Tanto as amostras da condigdo 1 quanto da condigdo 2 foram endurecidas pelo tratamento térmico de témpera, como
apresentado na Figura 9. Entretanto, as amostras que passaram por recozimento intercritico prévio a témpera, condicéo 2,
apresentaram dureza superior as amostras apenas temperadas, condicéo 1.
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Figura 9. Resultado do ensaio de dureza Vickers do a¢o 410D, ensaiada com uma carga de 10 Kgf por 10 s.

A elevacdo da dureza devido ao recozimento intercritico pode ser justificada pelo aumento da fracdo de Cra3Cg, COMO
indicado no mapa da Figura 5, o carboneto de cromo é uma nanoparticula podendo servir como obstaculo ao movimento
de discordancia e evitar o deslizamento dos contornos de gréo, endurecendo o material (Shackelford, 2008; Askeland e
Phulé, 2013). Outro fato interessante é que com aumento do tempo de austenitizacdo a diferenca de dureza entre a
condicdo 1 e 2 diminui, contribuindo com a hipétese de influéncia do carboneto, visto que este se dissolve com aumento
do tempo de austenitizagéo.

No ensaio de dureza, de ambas as condigdes, também é possivel observar uma queda na dureza com o aumento do
tempo austenitizagdo. A provavel justificativa se baseia no aumento do gréo austenitico prévio, Figura 10. O aumento do
tamanho de grdo estd associado a diminuicdo do contorno de grdo. O contorno de grdo atua como uma barreira ao
movimento de discordancia, pois dois grdos tendem a ter orientacBes cristalogréaficas diferentes dificultando esse
movimento, além disso, na regido do contorno de grdo é comum ocorrer uma falta de ordem atdémica, resultando em uma
descontinuidade dos planos de escorregamento. Portanto, um material de granulometria fina (com grdos menores), possui
uma &rea total de contorno de grdos maior, dificultando o movimento de discordancias e logo proporcionando maior
dureza ao material (Callister, 2016).
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Figura 10. Tamanho de gréo austenitico prévio, em micrometro, das amostras do ago 410D.

4. CONCLUSAO

Diante das evidéncias produzidas nesta pesquisa, segundo a andlise e discussdo dos resultados aqui explanados, as
seguintes conclusdes sdo apresentadas:

Em relacdo a microestrutura foi observado que o material que passou por recozimento intercritico ndo obteve variacao
significativa do tamanho de gréo ferritico, entretanto ocorreu aumento de precipitados de carboneto de cromo. As
micrografias apds o processo de témpera, em ambas as condi¢fes, apontam para aumento da largura e tamanho da
martensita com aumento do tempo de austenitiza¢do, fendmeno associado ao aumento do tamanho do grdo austenitico
prévio.

O presente trabalho também observou que o ago 410D pode ser endurecido quando austenitizado e temperado em
agua. Em relacdo a amostra como recebida, a condigdo 1 teve um aumento de dureza maximo de 97%, j& a condicéo 2 de
108%. O resultado de dureza da condicdo 2 foi superior possivelmente pelo aumento da presenca de carboneto de cromo
nas amostras recozidas a uma temperatura intercritica. Entretanto, com aumento do tempo de austenitizacdo ocorreu um
amaciamento das amostras, a queda de dureza esta associada a diminuicdo da area total de contorno de gréo que facilita
0 movimento de discordancia.
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Abstract. Stainless steel is known for its resistance to corrosion and oxidation at high temperatures. However, ferritic
stainless steels have low hardness and theoretically cannot be fully austenitized, therefore they do not harden by heat
treatment. Despite ferritic stainless steel 410D (S41003) having a relatively simple chemical composition, with only
0.015% by weight of carbon, previous studies indicate that this alloy can be fully or partially hardened by heat treatment.
Therefore, this study aims to analyze the effect of different heat treatment conditions on the microstructure and hardening
of the material. As methodology, two heat treatment conditions were performed, in the first condition the samples were
heated to 1000 °C, varying the austenitization time at 5 min, 30 min, 60 min, 120 min and 240 min, then quenched in
water. For the second condition, the samples underwent an intercritical annealing at 800 °C for 1h and were cooled in
the furnace, then the samples were heated to 1000 °C, varying the austenitization time at 5 min, 30 min, 60 min, 120 min
and 240 min and quenched in water. The microstructural analysis indicated that the as-received material has a polygonal
ferritic structure with precipitation of Cr,3Cs type carbide, and the intercritical annealing treatment generated the
precipitation of more chromium carbide. After the quenching treatment, the qualitative analysis corroborated with
previous studies indicating an increase in martensite laths, due to the increase in grain size. The hardening results
indicate that the alloy can be hardened by quenching, but when the material undergoes a prior a intercritical annealing
process, the hardness increases. Furthermore, the longer the samples are kept at the austenitizing temperature, the lower
the post-quenching hardness, which is associated with the increase in austenitic grain size.

Keywords: Stainless steel. Microstructural characterization. Hardness. Grain size. Chromium carbide.
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