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Resumo

Em um ago com estrutura de ferrita supersaturada pode-se obter, por um tratamento
térmico conhecido por envelhecimento ou endurecimento por precipitacao,
nucleacdo e crescimento de particulas de segunda fase, que dificultam a
movimentagdo de discordancias. O presente trabalho tem por objetivo analisar a
influéncia das variaveis do tratamento de envelhecimento, assim como da
deformacéo previamente aplicada ao material, no endurecimento do aco DIN CK75.
Para isto, amostras com quatro graus de deformacao distintos foram aquecidas em
seis temperaturas por intervalos de tempo variados, acompanhados de resfriamento
rapido, obtendo-se por meio de ensaios de dureza curvas de endurecimento por
precipitacdo. A deformacdo previamente aplicada ao material, assim como as
variaveis do tratamento térmico, tais como temperatura e tempo, exercem uma
influéncia direta sobre os resultados finais do material endurecido por precipitacéo,
por interferirem no tamanho, distribuicdo e quantidade total de precipitados. Com o
aumento do grau de deformacgao prévio e da temperatura de tratamento, ocorre mais
facilmente a precipitacdo, e a medida que se aumenta o tempo em determinada
temperatura, aumenta a dureza do material, até um valor maximo, ocorrendo uma
queda na dureza em intervalos de tempos superiores.
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ANALYSIS OF THE EFFECT OF PREVIOUS THICKNESS REDUCTION AND

HEAT TREATMENT ON PRECIPITATION HARDENING IN STEEL DIN CK75
Abstract
Nucleation and growth of second-phase particles in supersatured ferrite structure in
carbon steels may halt the movement of dislocations. This can be accomplished by a
two-step heat treatment called solution treatment and aging. The present paper
analyses the influence of both time and temperature of aging treatment and thickness
reduction on the strengthening of a DIN CK75 steel. Samples with four distinct
previous thickness reductions were heated in six different temperatures and time
intervals, followed by water cooling. Hardening curves were obtained from Rockwell
hardness tests. It was found that both previous thickness reductions and heat
treatment parameters (temperature and time) influence directly on the strengthening
of this steel. The higher the thickness reduction and temperature of aging treatment,
the easier precipitation takes place and the sooner the highest strength is obtained.
Overaging process was obtained in some combinations of time/temperature.
Key-words: Precipitation hardening; Aging; DIN CK75.
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1 INTRODUGAO

A dureza e a resisténcia de ligas metalicas podem ser aumentadas pela precipitagcao
de particulas extremamente pequenas dispersas homogeneamente na matriz. O
tratamento térmico que permite tal precipitacdo € denominado envelhecimento™ ou
endurecimento por precipitacdo.'? Este trabalho analisa a evolucdo de dureza de um
aco DIN CK75, com quatro distintos graus de deformagado, no tratamento de
envelhecimento, em diferentes tempos e temperaturas.
O estado de partida para o tratamento de envelhecimento no ago ao carbono é uma
estrutura de ferrita supersaturada, e inicia-se com a formacdo de cristais de
cementita, que ocorre por nucleacdo. Apds a nucleagdao, os precipitados de
cementita crescem devido a difusdo do carbono da ferrita circunvizinha a essas
particulas, processo este denominado crescimento.
E possivel que durante o crescimento de particulas ja formadas haja formacéo de
nucleos adicionais, ou seja, o fenbmeno de nucleagdo pode continuar a ocorrer
simultaneamente com o crescimento das particulas anteriormente nucleadas.
Existem dois modos basicos para que ocorra a nucleagdo dos precipitados. O
primeiro é conhecido como nucleagao heterogénea, no qual ha uma maior facilidade
da formagéo de uma particula de segunda fase, tipicamente em defeitos cristalinos,
tais como discordancias, nds de discordancias, contornos especiais, sub-contornos
ou contornos de grdo. O segundo, a nucleagcdo homogénea, ocorre pela formagao
espontanea do nucleo, através de flutuacbes de composigao de soluto fazendo com
que atomos agrupem-se no reticulado da matriz e inicie o crescimento da particula
de segunda fase. Entretanto, este tipo de nucleagdo ocorre geralmente com
consideravel dificuldade, sendo mais comum a ocorréncia de nucleagao
heterogénea.
A variagao da energia livre do sistema que acompanha a formagéao do nucleo pode
ser expressa pela seguinte equacgao:

AG = AG, + AGs + AG,
onde AG, é a energia livre associada a formag¢ao de um certo volume de cementita.
O segundo termo, AGs, € a energia livre de superficie criada entre a cementita e a
ferrita, que é sempre positiva. O ultimo termo, AG,, representa a energia de
deformacgéao que engloba tanto a energia de deformagao da matriz (ferrita) como a do
nucleo (cementita), sendo decorrente do fato de que o volume do nucleo de
cementita ndo € necessariamente igual ao volume de ferrita anteriormente existente.
O termo energia de deformagado varia diretamente com o volume da particula
precipitada, o que também é valido para a variacdo de energia livre volumétrica,
AG,.?
Em geral, a precipitacdo ndo comega logo no inicio do tratamento térmico, ela é
detectavel somente apdés um intervalo de tempo finito, conhecido por tempo de
incubacao; este representa o intervalo de tempo necessario para a formacédo de
nucleos estaveis (e visiveis).
A temperatura que o material sera tratado € o fator de maior influéncia na velocidade
de precipitacao; para temperaturas muito baixas, sdo necessarios geralmente longos
periodos de tempo para que a precipitacdo seja completa devido a velocidade de
difusdo ser muito baixa. Em temperaturas logo abaixo da linha solvus (temperaturas
muito altas), a velocidade de precipitagdo também é muito pequena devido a
pequena supersaturagao da ferrita; assim, a nucleagdo € muito lenta e controlada
pela velocidade com que os nucleos se formam. Em temperaturas médias, entre os
dois extremos mencionados, a velocidade de precipitagao pode atingir um maximo,
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fazendo com que o tempo para término da precipitacdo seja pequeno. Nesse
intervalo, a combinacdo de velocidades moderadas de difusdo e de potencial
termodinamico para a nucleagao torna mais rapida a precipitacao.

Apesar de haver varios mecanismos de endurecimento,”” de um modo geral, pode-
se dizer que um aumento de dureza ou na resisténcia da-se por uma maior
dificuldade de movimentacdo das discordancias.” Assim, quanto maior a quantidade
de particulas e menor o seu tamanho, maior sera a tensdo necessaria para a
movimentacdo de discordancias e, portanto, maior sera a resisténcia ou
endurecimento do material.

O endurecimento por precipitacdo conseguido em determinadas ligas metalicas pode
ser explicado pela presenga de varios mecanismos. A Figura 1, mostrada a seguir,
apresenta de maneira esquematica a contribuicdo dos diversos mecanismos que
podem estar presentes no tratamento de envelhecimento. Nota-se que no inicio do
tratamento ha um empobrecimento de soluto em solugcdo sodlida e, portanto, a
contribuicdo do endurecimento por solugao sélida € tanto menor quanto maior for a
frequéncia de precipitagcdo (coerente, semi-coerente ou incoerente). A curva 1,
portanto, apresentara um decréscimo na sua contribuicio.

Contribuigdo para a resisténcia (o)

| @

@

Tempo de envelhecimento, t

Fonte: Adaptado de Marshall et al. (2006)

Figura 1. Curvas esquematicas de contribuigido de diversos mecanismos para o aumento na
resisténcia de ligas metalicas submetidas ao tratamento de precipitagdo. Contribuicdo da (1) solugéo
solida; (2) coeréncia das fases; (3) tipo de interface; e (4) de dispersao de particulas.

A Curva 2, por sua vez, representa o endurecimento provocado pela presenca de
particulas de segunda fase coerentes, tipicamente zonas de Guinier-Preston. A
medida que estas zonas crescem, a contribuigcdo € cada vez mais positiva até atingir
um maximo, que corresponde a distdncia média entre estas zonas ser
aproximadamente similar ao raio limitante de curvatura das discordancias. A curva 3,
por sua vez, mostra a contribuicdo com relacédo ao tipo de interface. Nota-se que a
medida que a quantidade e o tamanho dos precipitados coerentes aumentam, maior
€ o papel da interacédo do tipo quimica, fazendo com que as discordancias tenham
de cisalhar as particulas de segunda fase. A partir de um determinado tamanho, no
entanto, nao € mais possivel a manuteng¢ao da coeréncia destas particulas, fazendo
com que as discordancias ndo sejam mais capazes de cisalhar as discordancias.
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Finalmente, a curva 4 mostra que quando novos precipitados incoerentes se
formam, o endurecimento por dispersdo torna-se o mecanismo dominante de
aumento na resisténcia. Em tempos cada vez mais longos, estes precipitados
tendem a crescer e, portanto, diminuem seu efeito no endurecimento. A composi¢cao
de todas estas curvas pode ser vista de maneira continua (porém, esquematica),
mostrando o desenvolvimento da resisténcia da liga metalica durante o tratamento
de envelhecimento.

Sabe-se que a perda de coeréncia do precipitado € um dos fatores que leva ao
fendbmeno de superenvelhecimento, que provoca diminuicdo na resisténcia a
movimentacao de discordancias. Outro fator que provoca o superenvelhecimento € o
crescimento continuo dos precipitados. O superenvelhecimento é freqluentemente
encontrado por meio de manutencdo da liga metalica em intervalos de tempo
demasiadamente longos na temperatura de tratamento (Figura 1, lado direito). O
crescimento continuo de precipitados pode ocorrer pelo mecanismo de maturagao
de Ostwald (Ostwald Ripening), no qual as particulas de segunda fase crescem as
custas das menores que s&o dissolvidas e que, portanto, desaparecem . Com isso,
havera um tamanho médio de particula comparativamente maior e fracéo
volumétrica consequentemente menor, com diminuigdo na resisténcia do material.

2 MATERIAIS E METODOS

Utilizou-se para o desenvolvimento deste trabalho o ago DIN CK75, com composi¢cao
quimica apresentada na Tabela 1, mostrada a seguir. Foram extraidas amostras na
condigdo laminada a frio na Mangels, Divisdo Agos, com trés graus de deformacéo
distintos (5, 32 e 73% de reducéo de espessura) e amostras deste mesmo material
na condi¢c&do laminada a quente, ou seja, 0% de deformacéo a frio.

Tabela 1. Composigado quimica das amostras deste estudo.
%C | %Mn | %Si| %Al | %P | %S |%Cr
0,728 0,72 10,19]0,0042 {0,017 0,004 | 0,26

Estas amostras foram colocadas em um forno tipo mufla previamente aquecido em
temperaturas variadas e, assim, permaneciam dentro do forno por intervalos de
tempo variados. As temperaturas utilizadas para o estudo foram 100, 200, 300, 350,
400 e 500°C e os intervalos de tempo foram 1; 1,5; 3; 6; 15; 45 minutos e 1; 2; 4 e 6
horas. Em seguida, as amostras foram retiradas do forno e resfriadas em agua.
Finalmente, as amostras foram preparadas superficialmente para que ensaios de
dureza Rockwell superficial 30N fossem realizados, com pré-carga de 3 kgf (29,42N)
e carga total de 30 kgf (294,2 N) por causa da espessura reduzida das amostras.
Estes ensaios foram realizados em um durémetro digital marca Wilson 600.

3 RESULTADOS

As Tabelas 2 (a, b, ¢ e d) indicam os valores de dureza encontrados nos materiais
sem deformacgao prévia e com 5, 32 e 73% de deformacao, respectivamente, apds o
tratamento de envelhecimento. Os valores foram subsequentemente plotados em
curvas comparativas para os quatro graus de deformagdo em estudo em funcgéo da
temperatura e tempo de tratamento, demonstradas na Figura 2.
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Tabela 2. Valores das durezas, na escala 30N, dos materiais endurecidos por precipitagdo em
variados tempos e temperaturas; (a) sem deformacao; (b) com 5% de deformagéo; (c) com 32% de
deformacéo; e (d) com 73% de deformacéo.

(a) (b)

Som deformagao 5% de deformacgéao
Temperatura de tratamento (°C) Temperatura de tratamento (°C)
100 [ 200 ] 300 350] 400 ] 500 100 1 200 | 300 1 350 | 400 | 500
0 |42,6]42,6]42,7]42,6]42,9]42.8 0 ]4531454]456[454]454|454
o Iimin | - | - [42,0{42,6{434[430|| o |Lmin] - | - }46,4146,01459/47.6
t lLsmin| - | - [428]435[430[437]|| § |L.omin} - | - 14531457147,5478
£ [3min | - [426]419[42,4]432[435]| € | 3min] - 1449/460]47,1]483|487
< |6 min [42,1]42,1]43,0[43,4[43,1[438]|| & |6min |46,2)44,9)48,2|47,8|484]487
+ [15min|42,3]423[43,7]43,1|436[43,1|| o |12min]446]46,3148,1]148,1/48,4) 486
© [45min|42,7|43,7]43,1|43,1|43,0(44,0 T 145min|45,2|47,6|47,8]|48,2|48,2]| 48,6
S [T1rr [424[424(a2.7|43.8|43.7]a3.8|| & [ 1hr [44,6]48,0[48,3[48,2[48,7[48,1
& [Zhrs [220[240(43.1|42.8|43.1]a28]| 5 [2hrs |454]48,0]48,6]48,0]48,3]47,8
“ Tanrs |42,4]44,0[42,8|42,5[43,0[430|| T [4nrs [452[47,4[48,8[48,8[482]47,7
6 hrs |42,6]43,2[42,9]42,7]43,6]44,1 6 hrs |46,1]48,7]48,9]48,4|47,8]477

(c) (d)

32% de deformacéo 73% de deformacéao
Temperatura de tratamento (°C) Temperatura de tratamento (°C)
100 | 200 [ 300 | 350 | 400 | 500 100 | 200 [ 300 | 350 | 400 | 500
0 ]48,7]50,3[50,2]50,1]50,1] 50,1 0 |62,7]63,1]64,1]64,1]64,1]64,1
o Limin | - [ - [51,3]51,9[51,8[539]|| o |Umin] - | - [67,8]|67,8]67,7[68,2
€ 5min] - | - [51,2]52,0]54,1[542|f € [15min] - | - ]67,7[67,9 68,1683
€ |3min | - |50,4(53,3]54,0(54,0]532|| € |3min | - [63,1]69,168,0]68,0(67,3
2 | 6min [49,3]51,2[53,7|54,1[54,3[52,4]|| = [6min |63,7]66,2(68,9[68,0]68,1(67,2
+ [15min |48,5 51,5 (53,7 [54,6 [543 |51.6 || £ [15min|64,1]|66.6|69.4[68,6|68,5]6538
© [45min]50,851,8]545]552536[50.2]| S ]45min]639]66.5]69,5]67.7|67.8 656
& | thr 150515251547 15411529 150,11 & | 1hr ]64,4166,8 (69,6674 [67,6[63,7
& | 2hrs ]490[525]5441540[528]474]| & |2hrs |650]668[694]67,367,0[627
4 hrs 50,1 52,0 [54,2 54,0 [52,9 46,7 4 hrs 164,2166,6 (68,8 |67,4 66,3 61,6
6 hrs 50,8 |52,8 (53,7 53,8 [52,8 | 46,1 6 hrs |65,0|66,968,7]67,8]66,1[61,5
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Curva de dureza para precipitagéo a 400°C Curva de dureza para precipitagéo a 500°C
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Figura 2. Curvas de dureza dos materiais em estudo (com 0, 5, 32 e 70% de grau de deformacao)
endurecidos por precipitacdo em diferentes tempos e temperaturas.

Foram plotados também graficos da dureza em fungdo do tempo e da temperatura
de tratamento, para os materiais em estudo, em um mesmo plano de eixos para
melhor visualizacado da influéncia destes dois parametros de processo. Estas curvas
estdo demonstradas na Figura 3.
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Curva de dureza para material Curva de dureza para
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Figura 3. Curvas de dureza do material sem deformacao e com 5%, 32% e 73% de deformagao,
endurecidos por precipitagao.

4 DISCUSSAO

Inicialmente observa-se que quanto menor a temperatura, maior € o tempo para
inicio do endurecimento. Por sua vez, a dureza aumenta a medida que se aumenta o
tempo de tratamento, até atingir um valor maximo, apés o qual, continuado o
tratamento, a dureza diminui (superenvelhecimento).

Com relagdo a deformacao prévia exercida sobre 0 aco, a sua variacado tende a
modificar o comportamento do material endurecido por precipitagdo. Um exemplo
pode ser observado no tratamento a 500°C realizado neste trabalho, no qual as
amostras com 32 e 73% de grau de encruamento sofrem uma queda acentuada de
sua dureza com o aumento do tempo de tratamento, fenbmeno este conhecido como
superenvelhecimento; jd com uma deformagdo prévia de 5%, ou ainda sem
deformagdo, com o aumento do tempo de tratamento, até um maximo de 6 horas, a
dureza manteve-se estavel, ndo sofrendo uma queda acentuada, como pode ser
visto na Figura 2. Isto vem ao encontro do proposto pela teoria, ja que a nucleagao
de precipitados ocorre, preferencialmente, em discordancias, e havera um acumulo
de discordancias para maiores graus de deformagao e, consequentemente, maior e
mais rapido o endurecimento por precipitagdo nestes materiais.
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No entanto, se comparados os graus de deformagéo de 32 e 73%, nota-se que nao
houve modificacbes apreciaveis nos resultados, acreditando-se que o motivo de tal
resultado seja que a quantidade de discordancias acumuladas com 32% de
encruamento ja seja o suficiente para a nucleagao de precipitados de modo a atingir
um endurecimento por precipitacdo total, lembrando que discordancias sao locais
mais susceptiveis a nucleagdo de precipitados; entdo, com 73% de encruamento,
mesmo havendo um maior acumulo de discordancias, estas ndo parecem interferir
na precipitacao.

Ao observar apenas os dois maiores valores de deformacao, 32 e 73%, pode-se
afirmar que para as temperaturas de 100 e 200°C, o endurecimento ocorre em
tempos maiores que em temperaturas mais elevadas, por isto, notou-se que estas
curvas nao apresentam o valor maximo de sua dureza e, consequentemente, nao
mostram a queda no valor de dureza, no intervalo de tempo estudado.

Estas curvas demonstram também que quanto menor a temperatura, maior sera a
dureza maxima atingida pelo material. Isto ocorre porque, para baixas temperaturas,
obtém-se precipitados mais finos e dispersos que dificultam muito mais a
movimentac&o de discordancias, aumentando a dureza e a resisténcia .

Tais informacdes ndo sdo observadas de maneira nitida para amostras com
deformagéo prévia de 5% ou sem deformacao. Isto sugere que a quantidade de
discordancias presentes nestas amostras nao € suficiente para provocar um
aumento na sua resisténcia nos intervalos de tempo e de temperatura estudados.

5 CONCLUSOES

O conjunto de experimentos realizados e de amostras permite chegar as seguintes

conclusodes:

= Na medida em que se aumenta a temperatura, mais rapido ocorre o
endurecimento por precipitacao;

= Para uma determinada temperatura, a dureza do material aumenta com o tempo
de tratamento, até atingir um valor maximo, e entao passa a diminuir;

= Quanto maior a temperatura, menor os valores maximos de dureza;

- A medida que se aumenta o grau de deformacgéo prévia no material, aumenta-se
a facilidade do material endurecer por precipitagcdo, até determinado ponto, a
partir do qual o endurecimento por precipitagdo ndo dependera significativamente
do grau de deformacgao do material,

= Os graus de deformagbes previamente aplicadas nos materiais com graus de
encruamento de 32 e 73% nao provocaram diferengas apreciaveis nas curvas de
dureza.
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