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Resumo

O objetivo desse trabalho é compreender as transformacdes microestruturais que
ocorrem ao longo da vida util de grelhas de sinterizacdo. Foi realizado um
tratamento isotérmico em escala laboratorial, de modo a simular o ciclo de vida
operacional da grelha. A caracterizagcdo microestrutural foi realizada por meio de
ensaios de dureza, microscopia 6tica, metalografia quantitativa e a identificacdo de
fases por EBSD. Verificou-se que a amostra submetida ao tratamento a 700C por
176 horas apresentou microestrutura e dureza semelhantes ao material industrial no
final de vida atil. Também foi possivel observar que ao longo da vida atil do material
ocorreu uma série de transformacdes, tanto microestruturais quanto nas
propriedades mecéanicas, implicando na reducdo destas. Para minimizar a variagao
dessas propriedades, recomenda-se o desenvolvimento de ligas que apresentem
estruturas de equilibrio.
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EVOLUTION OF MICROSTRUCTURE OF HIGH CHROMIUM CAST IRON,
SUBMITTED TO HIGH TEMPERATURES FOR LONG TIMES

Abstract

The aim of this work is to understand the microstructural changes that occur during
the lifetime of sintering grade bars. The sample was submitted to isothermal
treatment at laboratory scale in order to simulate the operational life cycle of the
grade. The microstructural characterization was carried out by hardness tests, optical
microscopy, quantitative metallography and the identification of phases by EBSD. It
was found that the samples submitted to the treatment at 700C for 176 hours
presented microstructure and hardness similar to the industrial material at the end of
lifetime. It was also noted, that during the lifetime of the material several
transformations, such as microstructural and mechanical properties, having as
consequence the lifetime reduction of sintering grade bars. In order to minimize the
variation of these properties, it is recommended the development of alloys that
present structures of equilibrium.
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Como bem conhecido, os ferros fundidos brancos de alto cromo possuem uma boa
resisténcia ao desgaste abrasivo. O uso desse tipo de material é frequentemente
encontrado em indUstrias do setor minero-metaltrgico.) A maioria das ligas
comerciais sdo baseadas em composi¢des hipoeutéticas contendo entre 12% e 30%
em massa de cromo e 1% a 3% em massa de carbono, mais adi¢cdes de elementos
como Mo, Ni e Cu, que atuam melhorando a temperabilidade.®

Algumas dessas ligas estdo sujeitas a condicdes de desgaste abrasivo em altas
temperaturas, como no caso de grelhas de sinterizagdo. Os ferros fundidos brancos
de alto cromo vém ocupando o espaco antes dominado pelos acos inoxidaveis
resistentes ao calor (ASTM A 297 série HH), devido ao seu melhor custo beneficio.
As barras de grelhas de sinterizacdo apresentam intenso desgaste abrasivo, devido
ao contato com a carga, durante o carregamento e basculamento do sinter e erosao,
resultante do fluxo de ar quente contendo particulas de sinter. Outro tipo de
desgaste observado em grelhas de sinterizagdo € o térmico, devido aos ciclos de
aguecimento seguido de resfriamento que duram cerca de 90 minutos. Estima-se
gue a temperatura maxima atingida na queima, préximo as grelhas, é cerca de
700 em regime normal de operacéo.

Durante esses ciclos de aquecimento as ligas apresentam uma transformacgéo que
resulta em uma estrutura caracteristica de uma martensita revenida (matriz ferritica
com alta densidade de carbonetos precipitados). E importante enfatizar que essa
estrutura n&o esta associada ao histdrico de tratamento térmico.®

O objetivo do presente trabalho é compreender as transformagfes que ocorrem ao
longo da vida util de grelhas de sinterizacéo, para tal foram realizados tratamentos
isotérmicos, com retirada periédica de 4 em 4 horas. O tratamento térmico foi
interrompido quando as amostras apresentaram uma microestrutura semelhante a
de uma grelha em final de vida util, de modo a simular o ciclo de vida do material em
uso industrial.

2 MATERIAL E METODOS

A Tabela 1 fornece a concentracdo dos principais elementos de liga para o material
estudado no estado bruto de fuséo.

Tabela 1. Composicdo quimica da liga no estado bruto de fusdo
p%Fe p%C p%Cr p%Si p%Mn p%Mo p%Ni
Elemento Bal 1,21 24,23 0,69 0,59 0,05 1,14

Os corpos de prova foram obtidos a partir da usinagem no centro de grelhas novas.
Na Figura 1 é possivel observar a regido de onde foram retirados os corpos de prova
bem como as dimensbes do mesmos. O mesmo procedimento foi adotado na
caracterizacao da grelha usada.
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Figura 1. Desenho esquematico indicando as posi¢cdes de corte dos corpos de prova.

O tratamento isotérmico foi realizado em forno tipo mufla com um termopar tipo K
instrumentado em um corpo de prova. Todos os corpos de prova foram enfornados
ao mesmo tempo, a temperatura foi mantida em 700C e a cada 4 horas de
tratamento um corpo de prova foi removido e resfriado em agua a fim de se congelar
a microestrtutura. O tratamento térmico foi realizado até que a microestrutura final
fosse semelhante a microestrutura de uma grelha usada.

A caracterizagdo microestrutural foi realizada utilizando microscopia Otica e
eletrnica, respectivamente em microscopio Zeiss imager.M1 e em um microscépio
eletronico de varredura Zeiss modelo EVO 50. A identificagdo das fases foi realizada
por EBSD (Electron Backscattering Diffraction) no microscopio eletrénico de
varredura supracitado com filamento de LaB6 (kimball), equipado com camera de
EBSD HKL Nordlys 1I-S. Foi utilizada uma tensdo de 20 kV, spot size de 620 e
inclinagdo de 70°% Foram construidos mapas das fase s identificadas e mapas de
orientacao cristalinas via software Channel 5 v.5.0.

As microestruturas resultantes do tratamento isotérmico foram reveladas com reativo
metalografico Vilella, por imersao de aproximadamente 30 segundos.

As fracbes volumétricas foram medidas em microscopio Otico Zeiss imager.M1 com
analisador de imagem Axio Vision Rel. 4.4. Os resultados foram obtidos a partir da
média de vinte medicbes, as medidas foram realizadas nas amostras
desestabilizadas aproveitando assim o contraste das mesmas.

Os valores de microdureza foram obtidas em um microdurometro digital Future-Tech
FM 700 e a dureza em durometro LECO V-100-C2. A dureza Vickers foi determinada
utilizando-se forcas de 50 gf e 20 kgf. Os valores de dureza apresentados sao a
média de 7 medicdes, cabe ressaltar que somente as amostras de final de
tratamento e final de vida util tiveram as durezas medidas em HV 20 kgf.

As simulagdes termodinamicas foram realizadas no software Thermo-Calc TCW4 na
base de dados TCFES.

3 RESULTADOS

Os valores encontrados para a microdureza do material sdo apresentados na

Tabela 2.

Tabela 2. Dureza dos materiais

Tempo de tratamento HV 50 gf HV 20 kgf
BF (bruto de fuséo) 405 +12 -

48 h 551+9 -

80 h 594 + 16 -

128 h 424 £11 -

176 h 3717 391+3
16 meses (final de vida util) 376 £ 16 420+ 12
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As microestruturas resultantes do tratamento isotérmico bem como aquela obtida a
partir de uma grelha que permaneceu aproximadamente 16 meses em operacao s&do
apresentadas na Figura 2.

(e) ®
Figura 2. Microestruturas obtidas em microscopio 6tico dos materiais; (a) bruto de fuséo; (b) 48 horas
de tratamento; (c) 80 horas; (d) 128 horas; (e) 176 horas e (f) final de vida util com aproximadamente

16 meses.

Na Figura 3 é possivel observar a sequéncia de formacdo de fases obtida por
simulacédo termodinamica, usando o software Thermo-Calc.
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Figura 3. Diagramas calculados pelo software Thermo-Calc. (a) sequéncia de formacao de fases (1)

Ferrita a, (2) M3Cs (3) Austenita y, (4) M;C;, (5) Ferrita &, (6) Liquido; (b) diagrama de equilibrio de

fases.

A Figura 4 apresenta os mapas de fases via EBSD bem como os padrbes de cores
utilizados para a construcdo dos mesmos.
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Figura 4. Mapas de fases via EBSD das amostras no estado, (a) bruto de fuséo, (b) 80 horas, (c) 176
horas e (d) final de vida Gtil com aproximadamente 16 meses.
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A Figura 5 apresenta os mapas de orientacdes cristalograficas, bem como os
padrdes de cores utilizados para os mapeamentos.
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Figura 5. Mapas de orientacdo cristalografica; (a) padrdo de cores para 0s mapeamentos das

orientac6es cristalogréficas; (b) bruto de fusao; (c) 80 horas; (d) 176 horas e (e) final de vida util com
aproximadamente 16 meses.

A fracdo volumétrica de carbonetos, obtida via metalografia quantitativa, foi de
15,9 +0,7.
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De acordo com os teores de cromo e carbono, o material no estado bruto de fuséao
(Figura 2a) apresenta uma microestrutura composta majoritariamente por dendritas
de austenita e eutético (y + M;C3). A estabilidade da austenita vem dos elevados
teores de elementos de liga nela dissolvidos.®
Resultados via EBSD evidenciaram uma pequena fracdo de ferrita d no centro das
dendritas de austenita. A presenca de ferrita residual na microestrutura de
solidificacdo é consequéncia da transformacédo peritética incompleta, decorrente da
elevada taxa de resfriamento e do teor de carbono. Os diagramas calculados no
Thermo-Calc (Figura 3) e os dados obtidos na literatura confirmam a presenca de
ferrita na estrutura bruta de fundic&o.®
A fracdo volumétrica de carboneto medida via metalografia quantitativa esta de
acordo com os valores encontrados no diagrama calculado no Thermo-Calc
(Figura 3a) e formulas obtidas por meio de regressfes lineares de uma ampla
quantidade de ligas.®
O eutético observado na amostra bruta de fundicdo tem como constituinte o
carboneto M;C3 (Figura 4a). Apos tratamento isotérmico o carboneto do eutético
teve sua estequiometria alterada para M3Cg (Figura 4c), por meio da reagdo M,Cs
+ ferrita - austenita + My3Ce.
As regides internas as dendritas de austenita se apresentam totalmente orientadas
segundo uma determinada orientacdo cristalina (Figura 4b), implicando em baixa
intensidade de sitios para precipitacdo de carbonetos. Tal fato pode ser responsavel
pela dificil desestabilizacdo da austenita, por meio de tratamentos subcriticos do
material no estado bruto de fundigc&o.
Na Figura 2b é possivel observar que a precipitacado de carbonetos secundarios tem
inicio nos contornos de dendrita e contornos de subgréo e seguem em direcdo ao
centro, até que a reacao se complete (Figura 2e), gerando uma microestrutura de
equilibrio composta por um agregado de ferrita + M23Ce.
Os valores de dureza e microdureza obtidos nas amostras com 176 h e 16 meses de
operacdo sdo compativeis com a literatura.’” No entanto a microdureza apresentou
uma tendéncia parabodlica ao longo do tratamento isotérmico. A seguir, foram
levantadas duas hipoteses relacionadas ao comportamento encontrado, que nao
puderam ser comprovadas no presente estudo, sendo necessarios trabalhos futuros
para a validagdo das mesmas.
1) A precipitacdo de carbonetos secundarios empobrece de carbono e cromo a
matriz, levando ao aumento da temperatura Ms. Com isso, quando o material
é resfriado pode ocorrer a transformacéo martensitica. O pico de microdureza
observado pode decorrer a melhor relacdo entre o teor de carbono da
martensita, fracdo de austenita retida e fracdo de carbonetos secundarios .
A queda de microdureza pode ocorrer pela reducdo do teor de carbono da
martensita devido ao aumento da fragdo de carbonetos secundarios
precipitados.
2) A segunda hipétese esta baseada no fendmeno de endurecimento por
precipitacdo ou dispersdo, em que 0 endurecimento tem origem nas
interagcOes das discordancias com os precipitados ou com a fase dispersa ®
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A partir do tratamento isotérmico de 176 horas foi possivel alcangar microestrutura e
dureza de uma amostra em final de vida atil. O entendimento das reacfes que
ocorrem ao longo desse tratamento térmico cria subsidios para o desenvolvimento
de novas ligas, com maior resisténcia a fluéncia e ao desgaste.

Ao longo da vida utli do material 0 mesmo experimenta uma série de
transformacdes, tanto microestrutural quanto nas suas propriedades mecanicas, a
maneira mais indicada para evitar essas variagbes de propriedades € o
desenvolvimento de ligas que apresentem estruturas de equilibrio.

Os resultados obtidos no presente estudo mostraram a potencialidade da técnica de
analise via EBSD na caracterizacdo microestrutural, uma vez que é possivel
identificar a estrutura cristalina e os parametros de rede das fases presentes,
portanto foi possivel identificar carbonetos do tipo M7C3 (hexagonal) e M»3Cg (CFC),
nas amostras caracterizadas.
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