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Resumo

Este trabalho propde a utilizagdo da difratometria, em substituicdo a metalografia,
para a determinacdo do teor de austenita retida em acos DIN 19mnCr5 modificado,
carbonitretado, temperado e revenido. Os experimentos, realizados em &rvores
primarias de cambios automotivos fabricadas com o ago especificado, e posterior
tratamento estatistico dos resultados, permitem validar a utilizacdo do ensaio néo
destrutivo de difracao de raios-X, em substituicdo a utilizacdo do ensaio destrutivo de
metalografia para a determinagdo do teor de austenita retida nas condi¢oes
analisadas.

Palavras-chave: Difracdo de raios-x; Ensaio ndo destrutivo.

USE OF NON-DESTRUCTIVE TEST OF X-RAY DIFFRACTION FOR
DETERMINATION OF RETAINED AUSTENIT IN MODIFIED,
CARBONITRETING AND DIN 19MNCR5 STEEL

Abstract

This work proposes the use of Difratometry in replacement to metallography to
determine the percentage of retained austenite in steels DIN 19mnCr5 modified,
carbonitreting, quenching and tempering. The experiments, conducted in main shaft
of gearbox automotive manufactured with steel specified, and subsequent statistical
processing of results, allow us to validate the use of non-destructive testing of X-ray
diffraction to replace the use of destructive testing of metallography to determine the
content of retained austenite under the conditions analyzed.
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1 INTRODUCAO

O aco de construcdo mecanica utilizado na fabricacdo de arvores primarias
dos sistemas de transmissdo automotiva pode sofrer diversas alteragbes em suas
propriedades mecénicas e/ou fisico-quimicas durante os processos de usinagem e
tratamento térmico.!"

Uma importante propriedade modificada pela carbonitretacao é a resisténcia a
abrasao superficial. A introducdo de carbono e nitrogénio na superficie do material
propicia a retencdo de austenita na matriz martensitica, devido a formacdo de
nitretos nos contornos dos graos austeniticos, dificultando a precipitagdo em
martensita.*® A assim denominada “austenita retida’ deteriora algumas
propriedades mecanicas na regiao superficial do componente, e particularmente, em
percentuais a partir de aproximadamente 15%, reduz a resisténcia mecéanica no topo
do dente da engrenagem, podendo gerar deformacdes e encruamento na regiao
afetada.

A situagédo acima descrita poderd gerar um erro dimensional e de forma no
dente da engrenagem. Testes realizados com cambios em banco de simulagao
demonstram que engrenagens com percentual de austenita retida préximas a 25%
apresentam deformacdo nos dentes quando o veiculo atinge cerca de dez mil km
rodados. Neste caso, é possivel que o conjunto da transmissao apresente um nivel
de ruido sonoro que incomode o condutor do veiculo.

Em geral, a determinacdo do percentual de austenita retida é realizada por
metalografia qualitativa ou metalografia quantitativa com o auxilio de software
analisador de imagem. Tais métodos, por se tratarem de ensaios destrutivos,
apresentam os inconvenientes de elevado tempo de execugdo, elevado custo por
ensaio e a destruicdo/perda dos componentes analisados.”

Por outro lado, o método de difragdo de raios-X, DRX, pode ser empregado
diretamente no componente, sem a necessidade de retirada e preparacao de
amostras, resultando em uma analise de rapida execucdo, baixo custo por ensaio
(desconsiderando o custo de aquisicdo do difratbmetro) e, principalmente, nao
destrutivo.*®

O objetivo deste trabalho € substituir a metalografia, ensaio destrutivo, pela
difracdo de raios-X, ensaio ndo destrutivo, para a determinagdo da fracéo
volumétrica percentual de austenita retida em um componente mecanico fabricado
com aco DIN 19MnCr5 modificado, carbonitretado, temperado e revenido. Tal
objetivo justifica-se por:

e reduzir o tempo de realizacdo do ensaio;

e aumentar a precisdo dos resultados; e

e reduzir o custo por ensaio.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 O Material

O componente utilizado nesta pesquisa é uma arvore (eixo) primaria, de
secao cilindrica, com didmetros escalonados. Na regido central do eixo encontram-
se trés engrenagens, sendo uma de dentes retos e duas de dentes helicoidais,
ilustracao na Figura 1a.

Como a distribuicao de austenita retida é praticamente constante ao longo da
superficie de toda a arvore primaria, optou-se por retirar as amostras na regiao da



engrenagem de dentes retos (Figura 1b), de modo a se obter uma maior area para
0s ensaios metalograficos e de raios-X.

(b)
Figura 1: a) Arvore primaria completa com destaque para a engrenagem de dentes retos; e b) Secéo
em corte da amostra pronta para os ensaios.

2.1.1 Composicao quimica e propriedades mecanicas do aco analisado
Todas as arvores primarias utilizadas neste experimento pertencem a corrida
B-24472, cuja composicao quimica é descrita na Tabela 1.

Tabela 1: Composigio quimica das amostras de experimentagdo (% em peso)
C Mn Cr Si Cu S P AL Classificacao

0,18 | 1,18 | 1,03 | 0,21 | 0,12 | 0,02 | 0,01 | 0,03 19MnCr5 Mod.

Todas as amostras utilizadas no experimento pertencem ao mesmo lote de
tratamento térmico, a Tabela 2 apresenta valores das caracteristicas do produto
acabado.

Tabela 2: Caracteristicas mecanicas e metallrgicas do produto final

Dureza de Resisténcia de Camada efetiva de
superficie nucleo Microestrutura cementacao
(HRC) (Kg/mm?) (mm)
Martensita + bainita
=258 De 120 a 154 (e tracos de austenita 0,40a0,80
retida £15 %)

2.2 Equipamentos Utilizados nos Ensaios

Na metalografia com analisador de imagem, foi utilizado um microscépio
Olympus GX51, acoplado a uma céamera digital e um software analisador de
imagem. O sistema (Figura 2), permite a captura e o processamento de imagens,
medi¢coes manuais (lineares, angulares e érea), contagem e separacao de fases
automaticas, possuindo ainda ferramentas exclusivas para facilitar a criacdo de
rotinas de analises e ferramentas especiais para anélise metalografica (horma ASTM
E 1382).



Figura 4. Posicionamento do componente completo, para ensaio por DRX.

Na difracdo de Raios-X foi utilizado um difratdmetro automatico, conforme
Figuras 3 e 4, modelo StressX3000, com gerador de raios-X de 30Kv, tubo de anodo
de Cr, com colimador de 1 mm de diametro, Goniédmetro acoplado, detector com
orientagcdo Omega e sistema de refrigeracéo integrado.®

2.3 Tamanho da Amostra

O numero de amostras a serem utilizadas para realiza¢cdo dos ensaios para garantir
90% de confiabilidade é dado pela equacéo (A):"”



N-P(1-P)

NA= A
N0 pa-p) ®
a
7 —
2
N= Populagao
P= Numero de pegas ndo conforme
e= Erro

z% _ Grau de confiabilidade

Tabela 3: Grau de confiabilidade utilizado no calculo

Erro Grau de confiabilidade (%) Tamanho de amostra (Und)
0,20 90 17

Conforme critérios demonstrados na tabela 03, foram retiradas aleatoriamente
17 amostras em 17 arvores primarias distintas. Cada amostra foi devidamente
identificada com um numero puncionado em seu centro.

2.4 Métodos de Ensaios

2.4.1 Metodologia do experimento

A metodologia consiste na determinacdo do teor de austenita retida nas
dezessete amostras por meio de dois tipos de ensaios: metalografia associada a
micrografia com software analisador de imagem e difragdo de raios-X com o uso de
um difratbmetro automatico.

Os resultados obtidos pelos dois métodos foram confrontados. Também sobre
o resultado foi aplicada uma analise estatistica (teste de hipétese por dados
emparelhados), que permite verificar a correspondéncia entre os valores obtidos
pelos dois métodos. Todo o experimento consiste em validar o processo de medi¢ao
da austenita retida com o uso do difratdmetro.

2.4.2 Analise no difratdmetro

Na andlise por DRX utilizou-se amostras seccionadas. Porém quando
implantado o novo procedimento 0 ensaio serd realizado na peca completa,
conforme pode ser visto na figura 04. Para a determinacdao do percentual de
austenita retida a analise deve ser efetuada em dois estagios. No primeiro estagio
deve-se realizar a difragdo no plano cristalino (211) da martensita, que corresponde
ao angulo 260 a 156.10°® Ja no segundo estagio sera realizada a difracdo no
plano cristalino (220) da austenita, angulo 26 igual a 128.70°.%®

A execucédo das duas medidas € independente, mas s6 ao término delas sera
possivel calcular o percentual de austenita residual. A ROl (Regido de Interesse) é a
etapa critica do ensaio. Ao término das duas difracbes sera possivel visualizar
alternadamente, os graficos dos picos difratados obtidos, conforme Figuras 10 e 11.

Ao surgir no monitor o grafico do pico difratado da martensita, com o cursor,
indica-se os pontos que definem as extremidades dos picos de difracdo. Para a
martensita os valores de angulo inicial, angulo final, contagem de inicio e contagem
de fim, devem ser configurados de acordo com os dados da Tabela 4.



Tabela 4: Parametros de configuragdo para a determinagao da ROI da martensita

Contagem de Contagem de
inicio fim

1462 165° 11 11

Martensita Angulo inicial Angulo final

A ROI da austenita ndo conta com valores configurados. A sua medigcao é
feita identificando com o cursor a regiao do menor pico difratado. O cursor deve ser
colocado no inicio da curva do menor pico difratado e arrastado para a direita até o
fim desta curva.

O programa especifico do equipamento calcular4d as areas e fornecera o
percentual de austenita retida, de acordo com a equagcao (B):®

% Austenita = 100 (B)

1+ K Area ferrita

" Area Austenita

em que K = 0,25 ¢ a constante empirica para o relacionamento das intensidades
das duas fases, conforme indicado no manual do difratémetro.®

3 RESULTADOS

As Figuras de 5 a 9 ilustram a seqiéncia de imagens capturadas pelo
software e a tratativa das mesmas com a utilizagdo de microscopia 6tica e o
analisador de imagem para a determinacéo do teor de austenita retida.

Figura 6: Regido selecionada com a visualiza¢do da austenita retida. Aumento 1.000X.
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Figura 9: Tratativa da imagem detm
de 1.000 X.

Os resultados dos ensaios metalograficos das 17 amostras sdo apresentados
na Tabela 5. Para cada amostra foram realizadas trés medicbes e a seguir
determinada a média aritmética simples, que expressa o percentual de austenita
retida na matriz martensitica.



Tabela 5: Resultados do analisador de imagem
Resultados dos ensaios

1° 2° 3° Austenita
Amostras medicdo | medicdo | medicdo Total (%)
1 13,54 14,51 15,23 43,28 14,43
2 25,81 26,43 25,94 78,18 26,06
3 12,08 12,41 12,8 37,29 12,43
4 17,24 19,01 20,46 56,71 18,90
5 11,59 11,16 13,45 36,2 12,07
6 11,35 11,27 11,18 33,8 11,27
7 13,77 13,79 12,99 40,55 13,52
8 11,27 13,09 15,59 39,95 13,32
9 15,2 13,97 14,45 43,62 14,54
10 17,46 19,19 15,08 51,73 17,24
11 14,91 15,64 12,34 42,89 14,30
12 13,69 11,85 13,68 39,22 13,07
13 16,66 17,78 14,46 48,9 16,30
14 17,07 17,93 15,61 50,61 16,87
15 15,25 17,07 19,13 51,45 17,15
16 18,76 16,94 19,1 54,8 18,27
17 16,94 18,67 19,73 55,34 18,45

3.1 Resultados da Difratometria

Nos ensaios de difracdo de raios-X para a determinacao do teor de austenita,
o equipamento de difragdo, por meio de seu software, gera dois graficos que serao
posteriormente utilizados para a determinagéo da ROI e do teor de austenita retida.
Esses gréficos, com os picos de difracdo, sdo as expressodes visuais da intensidade
de difragdo dos raios-X em funcéo do angulo de incidéncia dos mesmos. Durante a
execucdao do ensaio, a medida que os raios-X incidem na amostra, é possivel
visualizar na tela do monitor a constru¢ao do grafico em tempo real.

O grafico da Figura 10 ilustra um exemplo do resultado final do pico difratado
da martensita. Tem-se no eixo horizontal o angulo 26 de 156.10° utilizado para
difratar o plano cristalino (211) e no eixo vertical a intensidade dos raios difratados.
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Figura 10: Grafico do pico de difragdo da martensita.

O grafico da Figura 11 ilustra um exemplo do resultado do pico de difracdo da
fracdo austenitica da regido analisada. Tem-se no eixo horizontal o 4ngulo 26 de
128.70° utilizado para difratar o plano cristalino (220) e no eixo vertical a intensidade
dos raios difratados. Diferentemente da curva da martensita, a curva da austenita é
proporcionalmente menor, o que indica realmente o seu percentual reduzido.

Os resultados dos ensaios de difracao de raios-X para as 17 amostras sao
exibidos na Tabela 06. Para cada amostra foram realizadas trés medicoes e
calculada a média aritmética simples, que expressa o percentual de austenita retida
na matriz martensitica.
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Figura 11. Gréfico do pico de difracéo da austenita.



Tabela 6: Resultados da difratometria

Resultados dos ensaios

Amostras me;igéo megigéo megigéo Total Austenita (%)
1 11,73 12,16 11,87 35,76 11,92
2 25,20 24,82 24,12 74,14 24,71
3 13,74 13,93 14,05 41,72 13,91
4 18,83 19,07 18,41 56,31 18,77
5 17,71 16,96 16,82 51,49 17,16
6 16,02 15,36 15,73 47,11 15,70
7 17,69 16,92 17,27 51,88 17,29
8 14,23 14,30 14,51 43,04 14,35
9 15,42 15,03 14,71 45,16 15,05
10 12,24 11,79 11,76 35,79 11,93
11 16,69 16,66 17,13 50,48 16,83
12 13,01 11,92 12,87 37,80 12,60
13 15,06 16,09 15,24 46,39 15,46
14 16,03 17,06 15,87 48,96 16,32
15 11,91 10,96 11,20 34,07 11,36
16 19,28 21,94 19,78 61,00 20,33
17 20,66 19,12 19,66 59,44 19,81

4 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1 Analise da Comparacao dos Métodos

O gréafico da Figura 12 apresenta os resultados percentuais de austenita
retida para cada amostra, obtidos pelos dois métodos estudados.

Resultado das medicoes do teor de austenita retida

30

Austenita retida (%)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Medigoes

‘ —— Resultados dos ensaios com analisador de imagem  ——=— Resultados dos ensaios realizados com DRX ‘

Figura 12: Comparagéo das curvas com o resultado dos dois métodos propostos.

A Figura 13 apresenta as diferengas entre os percentuais de austenita retida
obtidos resultados pelos dois métodos. Como se pode observar, a diferenca maxima
€ da ordem de 5%.
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Figura 13: Curva com o resultado das diferengas entre os dois métodos propostos.

4.2 Teste de Hipotese

Uma simples analise dos dados nao é suficiente para comprovar a relacao de
similaridade entre os resultados obtidos pelos dois métodos. Para comprovacao da
similaridade dos resultados dos ensaios, utiliza-se uma ferramenta estatistica
denominada teste de hip6tese por dados emparelhados, por meio da seguinte
equacdo (C):

d =Média
S 4 = Desvio Padréo

A Tabela 7 demonstra as diferencas dos percentuais de austenita retida

obtidos entre os dois métodos para cada amostra, bem como a média (d_) eo
desvio padrao (S ; ) dessas diferencgas.



Tabela 7: Diferencas de percentual de austenita retida entre os métodos

Amostras Diferenca

01 -2,51

02 -1,35

03 1,48

04 -0,13

05 5,10

06 4,44

07 3,78

08 1,03

09 0,51

10 -5,31

11 2,53

12 -0,47

13 -0,84

14 -0,55

15 -5,79

16 2,07

17 1,37
Média d =0,31
Desvio Padréo S, =3.,01

A equagcdo (C) anterior, com N =17 amostras, resulta ¢, = 0,43 .

o

Confrontando esse valor com o valor da distribuicio de Student
t (student ;0,05:;16) = 2,12 , concluimos que, uma vez que

t,=0,43 <t=2,12, é nula a probabilidade dos resultados serem

completamente diferentes.

Logo, pode-se inferir que os valores de percentual de austenita retida obtidos
para cada amostra pelos dois métodos, sdo, estatisticamente, similares. Desta
forma, a substituicdo da metalografia por difratometria para a determinacado da
austenita retida fica validada.

5 CONCLUSAO

Ter um equipamento de DRX disponivel para controle da qualidade do
produto é um sinal de avanco tecnolégico na realizacdo dos ensaios diarios de uma
empresa de manufatura intensa. A realizacdo desse experimento permitiu o
aprimoramento de parametros e métodos no uso do equipamento de DRX para a
determinacao do teor de austenita retida.

O uso da difratometria para a determinagéo do percentual de austenita retida
em arvores primérias, fabricadas com o ago DIN 19MnCr5 modificado,
carbonitretado, temperado e revenido demonstrou ser um método confiavel,
possibilitando a realizacdo do ensaio de forma nao destrutiva. A analise estatistica
mostrou que substituicdo da metalografia por difratometria fica validada, o que
possibilita a redugdo de custos e tempo de operagdo para a determinacdo da
austenita retida.



Para esse experimento, o ponto crucial € a determinagao da ROI da austenita:

€ necessario localizar na curva (figura 10) o menor pico difratado. Esta operacao
requer treinamento e experiéncia por parte do operador.
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