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RESUMO

O presente trabalho objetivou a modelagem estatistica de regressao para estimar a mi-
crodureza Vickers, para um ago AISI 1020 que passou pelo processo de termoquimico
de cementacdo em caixa. Essa modelagem utilizou-se da mensuracao das dimensoes das
camadas cementadas na superficie do ago, através do calculo da concentracao de carbono,
obtidas da difusao do mesmo. O modelo de difusao utilizado, teve suporte fisico, nas leis
de Fick e nas reagoes termoquimicas de Boudouard. Uma vez aplicado aos agos, esse
modelo descreve a cinética de crescimento das camadas cementadas. O modelo analitico
foi empregado para realizar calculos das concentracgoes de carbono relacionadas ao tempo
e a profundidade em relacao a superficie da peca. Consequentemente, utilizou-se a concen-
tragdo de carbono, como uma variavel, que juntamente com o tempo de processamento da
cementacao, a profundidade e a proporcao de carvao vegetal, permitiu uma modelagem
da microdureza Vickers do ago AISI 1020. Essa modelagem, fez uso das ferramentas
estatisticas de analise de regressao, mais especificamente, a regressao nao linear, do tipo
polinomial de ordem 2. O modelo apresentado, atendeu a todas as pressuposicoes impostas
para um modelo de regressao. Constatou-se um excelente ajuste do modelo proposto,
visto que, aproximadamente 97,0 % da variacao da microdureza de Vickers é explicada
pela variacdo do modelo. Portanto, o modelo sera capaz de analisar as relagoes entre as
variaveis profundidade, tempo e a proporc¢ao de carvao vegetal, possibilitando, dessa forma,
a previsao de valores futuros para a microdureza Vickers. A aplicabilidade do modelo
proposto permite-ra a reducao de gastos, bem como, o aumento da eficiéncia e qualidade

das amostras.

Palavras-chave: Analise de Regressao, Cementacao em Caixa, Difusao, Leis de Fick,

Microdureza Vickers, Reacoes de Boudouard.



ABSTRACT

The present work aimed at the statistical regression modeling to estimate Vickers micro-
hardness, for an AISI 1020 steel that has gone through the case-hardening thermochemical
process. This modeling was used to measure the dimensions of the carburized layers on
the steel surface, by calculating the carbon concentration, obtained from its diffusion. The
diffusion model used was physically supported by Fick’s laws and Boudouard’s thermo-
chemical reactions. Once applied to steels, this model describes the growth kinetics of the
layers. The analytical model was used to perform calculations of carbon concentrations
related to time and depth in relation to the surface of the part. Consequently, the carbon
concentration was used as a variable, which together with the carburizing processing time,
the depth and the proportion of charcoal, allowed a modeling of the Vickers microhardness
of AISI 1020 steel. This modeling made use of the statistical tools of regression analysis,
more specifically, non-linear regression, of the polynomial type of order 2. The model
presented, met all the presuppositions imposed for a regression model. An excellent fit
of the proposed model was found, since approximately 97.0 % of the variation in Vickers
microhardness is explained by the variation in the model. Therefore, the model will be
able to analyze the relationships between the variables depth, time and the proportion of
charcoal, thus making it possible to predict future values for Vickers microhardness. The
applicability of the proposed model will allow a reduction in costs, as well as an increase

in the efficiency and quality of the samples.

Keywords: Boudouard Reactions, Carburization, Diffusion, Fick’s Law, Vickers Hardness,

Regression Analysis.
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1 INTRODUCAO

1.1 Consideracoes Iniciais

As origens da cementacao sao desconhecidas, porém, acredita-se que as primeiras
ferramentas cementadas, tenham sido produzidas por acaso. Arquedlogos descobriram
instrumentos cementados, com mais de 3000 anos, no oeste da Turquia. Parece provavel
que os primeiros “ferreiros” descobriram que, quando aqueciam o ferro em brasas por um
longo periodo de tempo, o ferro se tornava mais forte do que o habitual. A ponto de ser
competitivo com as, até entdo, modernas ferramentas de bronze (FULLER ALLEN J.,
2013).

De acordo com Chiaverini (2005), o processo de cementagdo é muito antigo, pois
0s romanos ja o praticavam, e consiste na introducao do carbono na superficie do aco, de
modo a apresentar uma superficie muito mais dura. Portanto, é necessario que o aco, em
contato com a substancia capaz de fornecer carbono, seja aquecido a uma temperatura, na
qual facilite a difusao do carbono no ferro. Dessa forma, a temperatura deve ser superior a

da zona critica (850 °C a 950°C), onde o ferro se encontrara na forma alotrépica gama.

A cementac¢do em caixa, dentre os varios processos de cementac¢ao, possui como
uma das principais vantagens, segundo Silva e Mei (2010), o uso de uma enorme variedade
de fornos, por produzir sua prépria atmosfera cementante no interior da caixa. E é ideal
para pecas que serao usinadas antes de serem temperadas, pois necessitam de resfriamento

lento.

No presente trabalho, utilizar-se-a o processo termoquimico da cementacao em
caixa (sélida), dentre os outros tipos de cementagdo, por ser mais econémico e possibilitar

a utilizacao de fontes carbonetantes, em proporg¢oes ainda pouco estudadas.

Fundamentalmente, a cementagao é um fenémeno de difusao, isto é, relativo ao
movimento de carbono no interior do ago. Portanto, a velocidade de enriquecimento
superficial do carbono nos acos, depende em primeiro lugar, do seu coeficiente de difusao
(CHIAVERINI, 2005).

A difusividade do carbono é o principal pardmetro de controle no tratamento
térmico de cementacao do ago, mas seu valor é dificil de mensurar. Frequentemente, o

coeficiente de difusdo do carbono é determinado a partir de um modelo de difusao entre

sélidos (KARABELCHTCHIKOVA; SISSON, 2006).

O efeito da difusao do carbono nos agos, ¢ de fundamental importancia, no aumento
da resisténcia superficial devido a formagao de martensita durante a cementacao. Além

disso, um forte estado de compressao superficial é induzido nos componentes cementados,
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ap6s o tratamento (CAVALIERE; ZAVARISE; PERILLO, 2009).

Uma modelagem mais precisa do processo de cementagao, deve levar em conta a
transferéncia de massa, da atmosfera de gas de cementagao para a superficie de aco, bem
como, a rea¢ao na superficie e a posterior difusdo do carbono no ago (KARABELCHT-
CHIKOVA; SISSON, 2006).

Jimenez, Staia e Puchi (1999), em seu artigo, verificaram que a mudanga na con-
centracao de carbono ao longo da profundidade do aco, foi determinada quantitativamente,
por meio de analises quimicas realizadas a cada 0,1 mm da superficie externa da peca de
trabalho. Foi demonstrado que o perfil de concentracao de carbono pode ser modelado de

forma satisfatoria, empregando a solugao classica derivada da segunda lei de Fick.

Sob esse aspecto, justifica-se a utilizagdo das leis de Fick nesse estudo, para a
determinacao da concentracao de carbono na superficie do ago. Tal concentragao, oriunda
do processo termoquimico de cementagao em caixa, esta relacionada com a caracteristica
fisica da dureza desse metal. Sob esse aspecto, ensaios para avaliar a dureza do ago, foram

realizados.

Segundo os registros, o primeiro método de avaliagao da dureza foi desenvolvido em
1772, quando Reaumur desenvolveu um procedimento para pressionar as bordas de dois
prismas juntos. A pressao aplicada a cada prisma era a mesma e, portanto, permitia uma
comparacao direta da dureza entre os dois metais. Muitos sistemas diferentes foram criados
para testar a dureza dos metais, mas apenas alguns alcancaram importancia comercial.
Eles sao os testadores Brinell, Rockwell, Vickers, Escleroscopio e varias microdurezas que
empregam indentadores Vickers ou Knoop (DOSSETT; BOYER, 2006).

O ensaio de dureza Vickers, introduzido em 1925 por Smith e Sandland, procura
medir a deformacgao permanente. O nome deriva da Companhia Vickers Armstrong Ltda, a
fabricante das maquinas. Essa técnica é amplamente empregada em trabalhos de pesquisas,
porque fornece uma escala continua de dureza para uma determinada carga, podendo

determinar a dureza de diversos materiais, desde muito macios até materiais extremamente

duros (SOUZA, 1982).

Com esse propoésito, nesse trabalho foram realizados experimentos, através do
processo termoquimico de cementagao em caixa, com corpos de provas em agos 1020 e
meios cementantes, formados por proporcoes entre carvao vegetal e calcita mineral. As
amostras foram cementadas, considerando tempos distintos a uma temperatura constante
de 950 °C. Em seguida, foram realizados ensaios de microdureza no interior de cada amostra,

possibilitando o registro dos valores mensurados das microdurezas Vickers.

Em diversas situagoes, é de grande interesse verificar se duas ou mais variaveis estao
relacionadas de alguma forma. Para expressar esta relacao é muito importante estabelecer
um modelo matematico. Sob o ponto de vista estatistico, este tipo de modelagem é chamada

de andlise de regressao, e ajuda a entender como o comportamento de umaf(s) varidvel(is)
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pode influenciar o comportamento de outra.

Com o intuito de estimar o comportamento da microdureza Vickers, foi ajustado um
modelo de regressao, a partir das variaveis explicativas referentes as proporg¢oes utilizadas
no meio cementante, o tempo e a profundidade. Portanto, a partir do modelo ajustado é

possivel realizar previsdes futuras para a microdureza.

Partimos do pressuposto de que a literatura especializada nao disponibiliza modelos
de regressao nao lineares para a estimagao da microdureza Vickers no interior da amostra
do ago 1020, cementada em caixa, considerando a influéncia das variaveis relativas a
proporcao entre carvao vegetal e calcita mineral, a profundidade em relagao a superficie e

ao tempo do processo termoquimico.

Portanto, o problema a ser solucionado, a partir dos resultados produzidos pelo
presente estudo, ¢ a inexisténcia de um modelo de regressao nao linear, baseados em dados

experimentais, que estime a microdureza Vickers para um ago 1020.

A justificativa para essa pesquisa académica ocorrer, se d4 pela necessidade de
utilizar o modelo de regressao nao linear, para a estimacgao dos valores das microdurezas
Vickers, e portanto, determinar o comportamento mecanico das pecas produzidas, em
relagao a dureza e a ductilidade da peca cementada, atendendo assim, as necessidades

especificas da industria, com maior economia.

1.2 Objetivo Geral

Esse trabalho, possui como objetivo geral, desenvolver um modelo matematico-
estatistico de regressao, correlacionando o tempo do processo termoquimico de cementagao
em caixa com as proporcoes entre o carvao vegetal e a calcita mineral, para realizar
estimativas e previsoes das microdurezas Vickers internas ao corpo de prova do ago AISI

1020.

1.3 Objetivos Especificos

1. Determinar as variaveis utilizadas no modelo, a saber: proporgoes entre o carvao
vegetal e a calcita mineral; o tempo utilizado no processo termoquimico da cementagao

em caixa, bem como, a profundidade medida a partir da borda do corpo de prova;
2. Classificar os componentes do meio carbonetante, segundo a granulometria;
3. Determinar as proporgoes dos componentes a serem usadas como meio carbonetante;
4. Realizar os ensaios de microdureza Vickers no interior dos corpos de prova;

5. Definir o modelo de regressao para estimar microdureza Vickers;
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6. Realizar estimativas e previsdes para a microdureza Vickers.

A tese encontra-se estruturada de tal forma que nos capitulos referentes a revisao
bibliografica (Capitulo 2 e Capitulo 3), bem como, no de materiais e métodos (Capitulo 4)
alguns resultados matematicos e experimentais sao apresentados como condigoes necessérias
para o desenvolvimento do modelo matematico-estatistico para a estimacao da microdureza
Vickers (Capitulo 5). No Capitulo 6 sdo apresentados os resultados dos experimentos, das

analises estatisticas e da aplicacdo do modelo.
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2 PROCESSO DE DIFUSAQ

Conforme Crank (1979), difusao é o processo em escala atdmica, pelo qual ocorre
o transporte molecular de uma substancia relativa a outra, de uma regiao com alta
concentragao para uma com baixa concentracao, sendo o resultado dos movimentos
aleatorios das moléculas. A difusdo, também é conhecida, como difusdo massica, difusao

por gradiente de concentragao, ou ainda, como difusao ordinaria.

Os movimentos das moléculas, podem ser descritos em termos de “um passeio
aleatério” e, embora seja possivel calcular as distancias médias quadradas, percorridas em
um determinado intervalo de tempo, é impossivel determinar, em qual direcao uma dada
molécula se deslocara neste periodo do tempo. Portanto, o que de fato é observado, é a
transferéncia das moléculas de uma regiao com maior concentracao, para uma outra regiao
com menor concentragdo (CRANK;, 1979).

2.1 Difusdo nos Processos Termoquimicos na Engenharia

Como tratamentos termoquimicos dos metais, principalmente dos agos, tém grande
importancia na engenharia, a difusao é utilizada para adicionar elementos quimicos como
carbono, nitrogénio, boro, entre outros, na superficie do ago. O objetivo desses tratamentos
¢ alterar algumas caracteristicas dos metais, como por exemplo, a composi¢ao quimica das

ligas e a dureza.

Um resumo dos principais processos, dentre os quais, os elementos quimicos a
serem difundidos, a faixa de temperatura do processo, a faixa de profundidade obtida,
os materiais tipicos para aplica¢oes e suas caracteristicas, encontram-se apresentados na
Tabela 1. Dentre esses processos da engenharia, dar-se-a4 énfase ao processo termoquimico
de cementacdo em caixa, que serd a base dos experimentos a serem realizados nesse
trabalho.

Tabela 1 — Processos termoquimicos e suas principais caracteristicas tipicas para os trata-

mentos de difusao.

Processo Elemento di- Temperatura Profundidade Metais bésicos Caracteristicas do processo
fundido °C tipica tipicos
Cementacgiao
Caixa Carbono 815-1090 125pm - 1,5mm  Acgos e ligas de  Baixo custo dos equipamen-
aco de baixo car-  tos; dificil controle da profun-
bono didade com precisao.
Gaés Carbono 815-980 75pm - 1,5mm Acos e ligas de Bom controle da profundi-

aco de baixo car- dade; adequado para opera-
bono ¢ao continua; é necessério ter
um bom controle dos gases;

pode ser perigoso.
Tabela 1 — Continua na préxima pagina.
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Tabela 1 — Continuagao da pagina anterior.

Processo Elemento di- Temperatura Profundidade Metais bésicos Caracteristicas do processo
fundido °C tipica tipicos

Liquido Carbono e 815-980 50pm - 1,5mm Acos e ligas de  Mais rapido que processos em
possivelmente ago de baixo car- caixa e a gis; podem apresen-
nitrogénio bono tar problemas de disposigdo

do sal; os banhos de sal reque-
rem manutengao frequente.

Vécuo Carbono 815-1090 75pm - 1,5mm Agos e ligas de  Excelente controle de pro-

acgo de baixo car-  cesso; pecas brilhantes; mais

bono rapido que a cementacdo a
gas; altos custos dos equipa-
mentos.

Nitretacao

Gas Nitrogénio, 480-590 125pm-0,75mm  Ligas de ago, Mais complicados em agos ni-
compostos de acos de nitre- tretados; témpera nao neces-
nitrogénio tacdo, agos  saria; baixa distorgdo; pro-

inoxidaveis cesso lento; geralmente para
um processo em lote.

Sal Nitrogénio, 510-565 2,51m-0,75mm A maioria dos Geralmente usado para pegas
compostos de metais ferrosos, finas (<25pm); nenhuma ca-
nitrogénio incluindo ferros mada branca continua; a mai-

fundidos oria dos processos sdo propri-
etéarios.

fon Nitrogénio, 340-565 75um - 0,75mm  Agos de liga, Mais rdpido que a nitretagao
compostos de acos de nitre- a géas; sem camada branca; al-
nitrogénio tacao, agos  tos custos dos equipamentos;

inoxidaveis controle de caso préximo.

Carbonitretagiao

Gas Carbono e ni- 760-870 75pm - 0,75mm  Acos e ligas de  Temperatura mais baixa que
trogénio agos de baixo a cementagdo (menos distor-

carbono, ago  ¢ao); um pouco mais dificil do
inoxidével que a cementagdo; controle
critico dos gases.

Liquido (cianu- Carbono e ni- 760-870 2,5-125pm Acgos de baixo Bom em pegas finas e ndo cri-

reto) trogénio carbono ticas; processos em lote; pro-

blemas de disposic¢do do sal.

Nitrocarburacdo Carbono e ni- 565-675 2,5-25pm Acos de baixo Processo de baixa distorgao

ferritica trogénio carbono para pecas finas em ago de

baixo carbono; a maioria dos
processos sdo proprietarios.

Outros

Aluminizagao Aluminio 870-980 25um - Imm Agos de baixo Revestimento difuso usado

carbono para resisténcia a oxidagao
em temperaturas elevadas.

Siliconizacao Silicio 925-1040 25um - Imm Acos de baixo Para resisténcia & corrosdo e

por deposi- carbono ao desgaste; controle da at-

cao de vapor mosfera é critico.

quimico

Carboneto de  Carbono e 900-1010 2,5 - 12,5mm Acos de liga, Produz um carboneto fino

titAnio titdnio, com- agos para ferra- (TiC) para resisténcia ao des-
postos de mentas gaste; altas temperaturas po-
TiC dem causar distorgoes.

Cromagem por Cromo 980-1090 25 - 50mm Acos de alto e  Agos de baixo carbono croma-

deposi¢do qui-

mica em vapor

baixo carbono

dos produzem um ago inoxi-
déavel de baixo custo; os agos
de alto carbono sdo resisten-

tes a corrosao.

Tabela 1 — Continua na préxima pagina.
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Tabela 1 — Continuagao da pagina anterior.

Processo Elemento di- Temperatura Profundidade Metais bésicos Caracteristicas do processo
fundido °C tipica tipicos

Boretagao Boro, compos-  400-1150 12,5 - 50pm Acgos de liga, Produz uma camada rigida;
tos de boro agos para ferra- aplicada principalmente para

mentas, ligas de  ferramentas em ago endure-

cobalto e niquel  cidos; altas temperaturas do
processo podem causar distor-
coes.

Fonte — Adaptado de Davis (2002) e Schneider e Chatterjee (2013).

2.2 Teoria Matematica da Difusao

A transferéncia de calor por condugao também se deve a movimentos moleculares
aleatérios, e ha portanto, uma analogia ébvia entre esses dois processos de transferéncias.
Este fenémeno foi primeiro observado por Fick (1855), que tratou a difusdo, em uma
base quantitativa, utilizando como referéncia a equacao matematica da conducao de calor,

determinada por Fourier (1822).

Para substancias que possuem as mesmas propriedades fisicas, independentemente
da direcao considerada, ou seja, substancias isotropicas, a teoria matematica da difusao
é baseada na seguinte hipdtese: a taxa de transferéncia da substancia difusora através
da area unitaria de uma se¢do, é proporcional ao gradiente de concentracdo medido

perpendicularmente a se¢ao, ou seja

e
Fp=—Dap g (2.1)

em que I}, é a taxa de transferéncia de massa da substancia A, na dire¢ao x, por unidade
de drea da secao (fluxo massico), C' é a concentragao da substancia B, x é a coordenada
espacial, medida perpendicularmente a secao e D4p é o chamado coeficiente de difusao

ou coeficiente de difusividade, de modo que, denotaremos simplesmente por D (CRANK,
1979).

Em alguns casos, por exemplo, na difusao em solugoes diluidas, o coeficiente de
difusao D, pode ser considerado constante, enquanto em outros, como por exemplo, na

difusdo em polimeros, D depende muito fortemente da concentracao.

Segundo o referido autor, constata-se que, a quantidade de material difundido F
e a concentracao (', sao ambas expressas em termos da mesma unidade de medida, por
exemplo, em grama ou moléculas-grama. Portanto, da Equacao 2.1 tem-se que o coeficiente
de difusividade D possui como unidade de medida o [(comprimento)?/(tempo)], como por
exemplo, m?/s. Convenciona-se o sinal negativo da Equagao 2.1, pelo fato que, a difusao

ocorre em dire¢ao oposta a regiao do aumento da concentracao.
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2.3 Equacao Diferencial da Difusao

Crank (1979), apresentou um procedimento para a determinacdo da equagao
diferencial da difus@o, em um meio isotrépico, obtida a partir da Equacgao 2.1, através dos

seguintes passos:

e Definir um volume, na forma de um paralelepipedo retangular, representado esque-
maticamente pela Figura 1, onde os lados sao paralelos aos 3 eixos coordenados x, y

e z, e com lados de comprimentos 2 dx, 2dy e 2 dz, respectivamente;

e Considerar que o ponto P(z,y, 2), seja o centro do volume, de modo que, a concen-
tracao da substéncia difusora, dada por C(z,v, z,t), depende da posicao e do tempo
t;

e Considerar as duas faces ABCD e A'B'C'D’, perpendiculares ao eixo x, como

indicado na Figura 1;

Figura 1 — Ilustracao do volume para a determinacao da equacao diferencial da difusao.

Fonte — Adaptado de (CRANK, 1979).

e Portanto, a taxa de entrada J., , da substancia difusora no volume, através da face
ABCD na direcao x, é definida por:

OF,
=4 F, — 2.2
J.. dydz( = dx> (2.2)

em que F), representa a taxa de transferéncia, através da area unitaria, em um plano

correspondente no ponto P;

e Analogamente, a taxa de saida Js, , da substancia difusora no volume, através da
face oposta A’B'C’'D’, é definida por:

F,
JSI:4dydz<Fx+a xdx) (2.3)
ox
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e A taxa de aumento da substancia difusora, no volume, é igual a diferenca entre as

Equacoes 2.2 e 2.3. Portanto, J., — J;, resulta em:

OF,

Je Ox

—Js, = —8dxdydz

(2.4)

x

e Similarmente, nas dire¢oes y e z, correspondentes as demais faces paralelas, tem-se,

respectivamente:

F
—J,, = —8dxdydz OF (2.5)

F,
—J,, = —8dxdydz & e Je
v 0z

Je
dy

Yy z

e Por outro lado, a taxa pela qual a quantidade de substancia difusa aumenta no

volume é definida por:

oC
8dxdydz — 2.6
xdyds (26)
e Portanto, a soma das taxas definidas pelas Equagoes 2.4 e 2.5 é igual a taxa definida
pela Equacao 2.6, ou seja,
oc 0F, O0F, OF,
— + +
ot ox oy 0z

=0 (2.7)

e A partir da Equagao 2.7, os termos F,, F, e F,, definidos na Equagao 2.1, sao

substituidos. Assim, obtém-se a equacao geral para a difusao:
oC 0 oC 0 oC 0 oC
— =—|D— — | D— — | D— 2.
o 8:1:( 8x>+8y< 8y>+8z< az> (2:8)

2.3.1 Consideracées para o Coeficiente de Difusao

De acordo com Crank (1979), faz-se necessario algumas consideragoes gerais, em

relacdo a Equacao 2.8 e ao coeficiente de difusao D, listadas a seguir:

e Em varios sistemas, como a interdifusao de metais ou a difusao de vapores organicos
em substancias poliméricas, os coeficientes de difusividade D, dependem da con-
centracao da substancia difusora C'. Nesses casos, e também, quando o meio nao é
homogéneo, ou seja, quando D depende da posi¢ao no volume, a Equagao 2.8 devera

ser utilizada.

e Se o coeficiente de difusdo depende apenas do tempo, isto é, D = f(t), entdo, ao

introduzirmos uma nova variavel para o tempo 7', tem-se que:
dT = f(t)dt

resultara a partir da Equacgao 2.8, em uma expressao da forma:

oc _o'C o0 o

or o "o T 022 (29)




1
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e Se o coeficiente de difusao D for constante, nao dependendo da concentracao C' e
nem da posi¢ao no volume, tem-se, a partir da Equacao 2.8, uma expressao mais
simplificada para a difusao:

oC (026’ 0*C 82C>

E:D 8x2+8y2+8z2

(2.10)

e Se o coeficiente de difusdo D for constante, a difusao for na direcao do eixo = e
o gradiente de concentragao seja apenas ao longo do eixo z, a Equagao 2.8 (ou
Equagao 2.10), é simplificada como:

IC (z,t 0*C(x,t
ot 0x?

Na literatura, a expressao definida pela Equacgao 2.1 é, geralmente, referida como

primeira lei de difusao de Fick e a Equacao 2.11 como a segunda lei de Fick.

2.4 Hipdteses Utilizadas

Neste trabalho, todos os processos termoquimicos da cementagao em caixa, ocorre-
ram na temperatura de 950 °C, onde as pecas cementadas, foram feitas a partir de barras

quadradas de ago AISI 1020. Portanto, a difusdo ocorreu na austenita Fe-y.

2.4.1 Determinacdo do Coeficiente de Difusao

Na literatura, o coeficiente de difusao nos sélidos, para diferentes temperaturas,
como por exemplo, definido por Callister e Rethwisch (2010), fica bem determinado pela

equacao:

D = Dyexp <_I§T> (2.12)

em que,
e Dy: coeficiente de difusdo em diluicio infinita [m?/s];
e Qg : energia de ativagao para a difusao [J/mol];
e T': temperatura absoluta em Kelvin [K];

e R: constante universal dos gases perfeitos, com valor de 8,31 J/molK.

Como podem ser observados em (GU et al., 2014) e (LEE; MATLOCK; TYNE,
2013), existem varios modelos em empiricos para a difusividade do carbono no ago,
dependente da concentragao do carbono na austenita (Fe-y). Todavia, a equacao’ mais

difundida na literatura sera utilizada nesse trabalho, ou seja, a Equacao 2.12.

Uma equagdo desta forma é conhecida como a equagdo de Arrhenius.
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Na Tabela 2, sao apresentados os valores para Dy e (4, 08 quais serao utilizados

para a determinacao do coeficiente de difusdao D, do carbono no ago 1020.

Tabela 2 — Dados de difusdo do carbono no ferro-carbono.

Metal Estrutura Coeficiente de Difusao Energia de Ativacao

Cristalina* Dy [m?/s] Qq [kJ/mol]
Ferrita (Fe-a) (CCO) 6,20 x 1077 80
Austenita (Fe-v) (CFC) 2,30 x 107° 148

*(CCC) - Cubica de corpo centrado, (CFC) — Cubica de face centrada.
Fonte — Adaptado de (BRANDES; BROOK, 1992 apud CALLISTER; RETHWISCH, 2010).

De modo a determinar o coeficiente de difusdo D, serao utilizados os dados da
Tabela 2, referentes a difusao do carbono na austenita (Fe-v), ou seja, considerar-se-a os
seguintes valores para Dy = 2,30 x 107°m?/s e Q4 = 148 kJ /mol.

Nesse contexto, a varidvel temperatura foi convertida de Kelvin (Tk) para Celsius
(Toc), isto é, Tk = Toc + 273,15. Além disso, foram utilizados os valores Dy e (g, definidos
anteriormente. Portanto, a aplicacao desses valores na Equacao 2.12, determinam o

coeficiente de difusao (D.,) do carbono na austenita (Fe-v), através da seguinte expressao:

(2.13)

17.800,31
D, (Toc) = 2,30 x 107 exp (— : )

(Toc + 273,15)

Figura 2 — Gréfico da funcao coeficiente de difusdo D., do carbono na austenita (Fe-v).
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Fonte — Préprio autor.

Vale ressaltar que, no decorrer da tese, a temperatura definida para os experimentos
é de To = 950 °C. Considerando, por hipotese, que o coeficiente de difusao D, seja constante,

determina-se o seu valor pela Equacgao 2.13, isto é,

D = D,(950°C) = 1,10 x 10~ m?/s (2.14)
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2.4.2 Determinacdo da Funcdo Concentracao

Considerando que a difusao ocorre perpendicularmente a superficie, na direcao do

eixo x, serd determinada a funcdo concentragao (C(z,t)), para atender as condicoes da

Equagao 2.11, correspondente a segunda lei de Fick.

Essa fungdo concentracao C(z,t), terd as seguintes condigoes de contorno:

C(0,t) = Cs
C(oo,t) = C[)
C($,O) = C[)

em que,

e x: profundidade em relacao a superficie do objeto [m];
e t: tempo do processo de difusao [s];
e Cjs: concentragao da substancia difusora na superficie do objeto [%];

e Cy: concentragao da substancia difusora no interior do objeto [%)].

Dessa forma, define-se fungao concentracao C(x,t) como:

C(z,t) = Cs + (Cs — Cp) exf <2\/$D_t>

amplamente utilizada na literatura (CALLISTER; RETHWISCH, 2010).

(2.15)

(2.16)

A funcao erf (-), apresentada na Equagao 2.16, é denominada fungao erro, também

conhecida como funcao erro de Gauss, definida como:

9 u
erf (U) = ﬁ/B_tQ dt
0

(2.17)

Essa fungao é delimitada pelos valores —1 e 1. Graficamente, apresentada na Figura 3.

Figura 3 — Grafico da funcao erro de Gauss, erf (u).
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Fonte — Adaptado de Silva e Mei (2010).
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2.42.1 \Verificacdo da Funcdo C(x,t) como Solucdo da Segunda Lei de Fick

Nessa segao, serd demonstrado que a func¢ao concentracao C(x,t), definida na
Equagdo 2.16, satisfaz a segunda Lei de Fick. Para isso, verificar-se-a4 que a funcao C(x,t)

é uma solucao para a equacao diferencial, definida pela Equacao 2.11.

A verificacao de que a fungao C(x,t), é uma solugao da segunda lei de Fick, serd

detalhada a seguir:

1. A diferencial de primeira ordem de C(x,t) em relagao a variavel ¢, é determinada

COImo:

oC(w,yy G5 ol mrew <_4-D - t> (2.18)

ot 20T - VD13

2. A diferencial de primeira ordem de C(z,t) em relacao a variavel z, é determinada

CO1mo:

0C(x,t) _ 4-D-t (2.19)

Ox VT -VD -t

(CS—CO)-x-exp<— v )

3. A diferencial de segunda ordem de C(z,t) em relagao a variavel z, é determinada
como:

ZEQ
o,y (e (‘4-D-t> (2.20)
orr 27D -vVD-13 '

Portanto, a partir das Equacgoes 2.18 e 2.20, verifica-se que a func¢ao concentragao

C(z,t) satisfaz a Equacao 2.11, pois:

4Dt
2y/7- DD -3

(CS—CO)-x-eXp<— v )

p[PCtan]

2

:(CS_OO>'x'eXp<_4-D-t> (221)

2T -VD -3
B oC (z,t)
Ot

Diante do exposto, constata-se que a fungao concentracao C'(x,t) satisfaz a segunda

lei de Fick.
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2.4.2.2 Funcdo Concentracdo para a Austenita

De modo a determinar a fun¢do concentragao C(z,t), definida pela Equacao 2.16,
especifica para o caso da difusdo do carbono na austenita (Fe-y), a temperatura 950 °C,

foram utilizados os seguintes valores, para as constantes:

D = 1,10 x 107" m?/s
Cy = 020% (2.22)
Cs = 1,20%

em que, D = D,(950°C) foi determinado na Equagao 2.14 e Cy = 0,20 % da concentracao
do aco 1020. Como hipdétese, serd considerado o valor de Cs = 1,20 %, pois a solubilidade
méaxima do carbono na austenita (Fe-), para o aco 1020, segundo Hosseini (2012), é de

aproximadamente 1,35 % a 950 °C, conforme ilustrado na Figura 4.

Figura 4 — Diagrama de fases do Fe—Fe3C. Ilustracao da solubilidade sélida maxima
aproximada, do carbono na austenita, em alguns acos.
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Fonte — Hosseini (2012).

Substituindo os valores atribuidos na Equagao 2.22, na funcao concentragao C(z,t),
definida pela Equacao 2.16, obtém-se a funcao concentracao especifica para o caso da

difusdo na austenita, expressa por:

150.
C(x,t) = 1,20 — erf (50735’57$>

7 (2.23)

Sob o ponto de vista da representacao grafica, a Figura 5 exibe a fun¢ao concentracao
C(z,t), em relagao a profundidade, para os tempos de 1h, 2h e 3h. A Figura 6, apresenta
a fungao concentracao C'(x,t), para a profundidade x, variando entre 0,0 mm e 1,4 mm e

para o tempo t, no intervalo de 1h a 3 h.
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Figura 5 — Representacao gréfica bidimensional da fungao concentragao C(x,t), em relagdo
a profundidade, para os tempos 1h, 2h e 3 h.

e
I

W
coo
So T

Concentracao de carbono (%)

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4
Profundidade (mm)

Fonte — Préprio autor.

Figura 6 — Representacao gréafica tridimensional da fungao concentracao C'(x,t), para a

profundidade x, variando entre 0,0 mm e 1,4 mm e para o tempo ¢, no intervalo
de 1h a 3h.
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Fonte — Préprio autor.

Nas representagoes graficas, apresentadas nas Figuras 5 e 6, referentes a fungao con-

centragao C(z,t), os seguintes comportamentos das concentragdes de carbono, relacionados

aos tempos, sao observados:

e (QQuanto maior o tempo, maior a concentracao de carbono nas profundidades;

e Com o aumento da profundidade, a concentracao de carbono tende a se estabilizar

no patamar de Cj, independentemente do tempo;

e Para profundidades préximas a superficie, bem como, para profundidades superiores

a 0,0012m, a variacao nos valores da concentragao, em relagao aos tempos, ¢ minima;

e Para as profundidades variando entre 0,0002 e 0,0008 m, ha uma maior variacdo nos

valores da concentracao em relacao ao tempo.

Esses comportamentos, sdo importantes, e serao utilizados para a modelagem da microdu-

reza Vickers, definida no Capitulo 5 (pagina 66).
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3 TRATAMENTO TERMOQUIMICO DA
CEMENTACAO

Em vérias situagoes nas industrias, segundo Fuller Allen J. (2013), é benéfico para
um componente, ter a forca e a resisténcia ao desgaste na superficie, como um ago com
alto teor de carbono. Simultaneamente, possuir a dureza e ductilidade no interior do
componente, como um ag¢o com baixo teor de carbono. Um tratamento termoquimico, para
fornecer essas caracteristicas & um componente, foi descoberto a séculos, como atestado
por arquedlogos, que descobriram instrumentos datados com mais de 3000 anos, no oeste

da Turquia.

Esse tratamento termoquimico, ¢ modernamente chamado de cementagao. Segundo
Chiaverini (2005), a cementagao é um tratamento, que através da difusao, apresentada no
Capitulo 2), consiste no enriquecimento superficial de carbono. Esse enriquecimento, com
objetivo de induzir a formacao da martensita nas camadas superficiais, ocorre a partir
da introducgao do carbono na estrutura do ferro, em agos e ligas com baixos teores em

carbono.

Portanto, é necessario que o aco, durante esse tratamento, esteja em contato com
substancias ricas em carbono, denominadas carbonetantes, capazes de fornecer carbono
a estrutura do ferro. Conforme Prabhudev (1988), o fornecimento de carbono, utilizado

durante o tratamento de cementacao, ocorre em trés importantes etapas, a saber:

1. O atomo de carbono é liberado, através de um meio carbonetante, devido a de-
composigao do mondxido de carbono (CO) em diéxido de carbono (COs), conforme

indicado na reagao (3.1).

2C0O — CO3 + Ciiberado (31)

2. O atomo de carbono liberado (Ciiperado) é transferido para a superficie do ago.

3. O carbono absorvido pela superficie é difundido internamente no aco.

Além disso, o ago deve ser aquecido, a uma temperatura, acima da zona critica,
ou seja, entre 850°C e 950 °C. Nessa faixa de temperatura, segundo Cavaliere, Zavarise
e Perillo (2009), o limite de solubilidade do carbono aumenta na fase austenitica (Fe-y).
Portanto, o tempo de tratamento deve ser longo, a fim de manter a temperatura numa
faixa, alguns graus acima da temperatura de austenitizacdo, eliminando dessa forma o

problema do crescimento de graos.

Segundo Cavaliere, Zavarise e Perillo (2009), as propriedades mecénicas nas camadas

superficiais dependem da sua composi¢cao quimica. Em particular, a concentracao de
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carbono, pode influenciar a presenca de martensita, austenita residual e da bainita. As
tensoes residuais dependem também, da concentracao de carbono, relacionada a formacao

de martensita.

Diferentes tecnologias foram desenvolvidas, para os tratamentos de cementacao
nos agos. Todavia, em todas essas técnicas, as principais reagoes sao entre o ferro (Fe) e o
monoéxido de carbono (CO) ou metano (CHy). Conforme indicados pelas reagoes (3.2) e

(3.3), respectivamente.

3 Fe + CH4 — Fe3(C> -+ 2H2 (33)

de modo que, Fe3(C) é a solucao sélida de carbono na estrutura da austenita.

Como as reagoes (3.2) e (3.3) s@o reversiveis, a partir do monéxido de carbono
(CO) ou do metano (CH,), adiciona-se carbono a superficie, caso contrario, remove-se.
Portanto, conforme Chiaverini (2005), para garantir a adi¢ao de carbono, deve-se remover
o diéxido de carbono (COz) e o gas hidrogénio (Hs), produzindo monéxido de carbono
(CO) ou metano (CHy).

3.1 Fatores que Influenciam a Cementacao

Chiaverini (2005) e outros autores, descreveram alguns fatores importantes para o

processo de cementacao. Nas subsecoes, a seguir, serdo apresentados alguns desses fatores.

3.1.1 Teor Inicial do Carbono no Aco

Para a cementagao, segundo Fuller Allen J. (2013), normalmente, utilizam-se agos
que apresentam um baixo teor de carbono. Esse teor de carbono varia de 0,15 % a 0,30 %),
sendo o mais utilizado, o aco com aproximadamente 0,2 % de carbono. Ocasionalmente,
acos com um teor de carbono, considerado alto, como por exemplo, um teor de 0,50 %,
sao utilizados para aplicagoes especiais. De acordo com Chiaverini (2005), quanto menor
o teor inicial de carbono no ago, maior sera a velocidade do processo termoquimico de

cementacao.

3.1.2 Coeficiente de Difusdao do Carbono no Aco

Diante do que foi exposto anteriormente, a cementacao, se da através do fenomeno
da difusao, e portanto, como visto em detalhes no Capitulo 2. Nesse contexto, o coeficiente
de difusdao depende da temperatura utilizada no processo, bem como, dos teores de carbono

no interior e na superficie do ago.

Outro fato importante, segundo Chiaverini (2005), é que, esse coeficiente, pratica-

mente, nao é afetado pelo tamanho de grao do ago. Acos de granulagao fina, sao preferidos,



Capitulo . TRATAMENTO TERMOQUIMICO DA CEMENTACAO 40

por sua melhor tenacidade, tanto na superficie endurecida como no niicleo. A presenca das
impurezas normais a composicao do aco, como fosforo, enxofre, nitrogénio, dentre outros,

também nao afetam o coeficiente de difusao.

3.1.3 Materiais Carbonetantes

Ha uma variedade de materiais carbonetantes, ricos em carbono, que sao utilizados
como agentes supridores de carbono, para a difusao na superficie dos acos. Esses suprimentos
de carbono, podem ser disponibilizados, para a difusao, através de materiais solidos, liquidos
ou gasosos. Fuller Allen J. (2013) afirma que, para a cementagao, os meios gasosos sao 0s
mais viaveis comercialmente, embora os meios s6lidos e liquidos, ainda sejam utilizados

em circunstancias especiais.

3.1.4 Natureza dos Carbonetantes

Segundo Fuller Allen J. (2013), a cementagao é um processo complexo, no qual mul-
tiplas reagoes ocorrem simultaneamente. Essas reagoes controlam a entrega (cementagao)

ou a remogao (descarbonetacao) de carbono na superficie, e a oxidagao ou reducao do ago.

As principais reagdes que ocorrem na superficie do ago podem ser representadas da

seguinte maneira:

2C0 = (C) + CO (3.4)
CO + Hy = (C) + H50 (3.6)

de modo que, (C) representa o carbono dissolvido, ou removido, do ferro na superficie
do ago. Essas reagoes controlam o equilibrio do monéxido de carbono (CO), diéxido de
carbono (CO3) e vapor de dgua (HyO). A reacao (3.4) é de particular utilidade no controle

do processo de cementacao.

3.1.5 Temperatura

A temperatura é um fator importante, pois com o aumento da mesma, aumenta-se o

coeficiente difusao do carbono na austenita, como anteriormente tratado, na subsecao 2.4.1.

Conforme Fuller Allen J. (2013), o tratamento da cementagdo, deve ocorrer a
uma temperatura superior a da linha Ac;. Isso facilita a difusdo do carbono, nos espagcos
intersticiais disponiveis, nas células unitarias da austenita. Esses espacgos intersticiais
maiores, tornam o carbono significativamente mais solivel na austenita do que, por

exemplo, na ferrita.

Portanto, a temperatura para transformar a estrutura em austenita, também fornece

a energia necessaria, para a difusao de carbono no interior do aco.
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3.1.6 Concentracdo do Carbono na Austenita

A solubilidade do carbono na austenita é determinada, segundo (SILVA; MEI,
2010), a partir do diagrama de fases Fe—Fe3C do ago carbono, ilustrado na Figura 7. Essa
solubilidade ¢ limitada pela linha A.,,, indicadora da regiao de transformacao Fe-y em Fe3C.
Os elementos da liga tendem a deslocar a linha A.,, para a esquerda, diminuindo, desta
forma, a solubilidade do carbono na austenita (Fe-y). A influéncia desse deslocamento, é

relativamente pequena, nos acos-liga usualmente encontrados para cementacao.

Figura 7 — Area do diagrama de fases Fe—Fe;C do aco carbono.
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Fonte — Adaptado de (KRAUSS et al., 2013, p. 2).

3.1.7 Tempo

Tratando-se de um processo de difusao, a cementagao necessita de tempo para
obter as propriedades desejadas, de modo a efetuar as alteragdes na concentracao de
carbono no aco. O periodo de tempo necessario dependera de muitos fatores, incluindo,
a profundidade desejada da camada cementada. Por razdes economicas, geralmente, é

desejavel ter o menor tempo de cementagao possivel.

Outro fator que exerce influéncia no tempo ¢é a profundidade desejada da camada
de cementacgao. A profundidade, definida pela Equacao 3.7, foi inicialmente demonstrada
por Harris (1943). Conforme Fuller Allen J. (2013), essa equagao fornece uma poderosa

ferramenta quantitativa, para determinar a profundidade total da camada cementada

(Dp), em milimetros.
Vit
10(3720/T)

em que t é o tempo em horas, na temperatura 7" em Kelvin.

Dp = 802,6 (3.7)

A Figura 8 ilustra, para a temperatura de 950°C (1223,15 K), que quanto maior o

tempo de cementagdo, maior serd a profundidade da camada de penetragao do carbono no

ago.
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Figura 8 — Representagao grafica da profundidade da camada de cementacao, para a
temperatura de 950 °C (1223,15 K).
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Fonte — Préprio autor.

Verifica-se que, a Equagao 3.7 é aplicada a cementacdo em caixa. Além disso,
fornece uma base conceitual, para a compreensao do controle da cementacao, em condigoes

abaixo da saturagdo, como por exemplo, na cementacao a gas (FULLER ALLEN J., 2013).

3.2 Métodos de Cementacao

Os métodos de cementacao apresentados, anteriormente como tratamentos de
difusdo, de forma resumida na Tabela 1 (pdgina 26), incluem vérios tipos de cementacao.
Nesse contexto, a partir dos meios carbonetantes, o carbono é introduzido no ago, através
de uma atmosfera (gés, vacuo e plasma), de liquidos (banho de sal) ou de compostos
solidos. Nas subsecoes a seguir, tém-se uma breve descri¢ao, das principais caracteristicas
desses métodos, relatadas por Davis (2002) e Chiaverini (2005).

3.2.1 Cementacao a Gas

e O meio carbonetante é uma atmosfera gasosa, constituido por um gas de transporte

e um gas cementante rico em carbono;
e Pode ser executada em lotes, ou como um processo continuo;

e A taxa de fluxo do gas de transporte fornecido, deve ser alta, para garantir uma pres-
sao positiva no forno e minimizar a entrada de ar. O tipo do gas de transporte, pode
afetar a taxa de cementagao. Por exemplo, com o gis metano (CHy), o tratamento é

mais lento, por causa da decomposi¢ao do mondxido de carbono (CO);
e O gas cementante é fornecido a uma taxa necessaria para a demanda de carbono;

e Sao realizados controles, para manter um teor de carbono constante, através da

medigao dos teores de mondxido de carbono (CO) e de diéxido de carbono (CO,);
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e Apresenta um melhor controle para a espessura da camada cementada.

3.2.2 Cementacao a Vacuo

e Realizada em um forno a vacuo;

e Utilizam-se os gases de cementagao, metano (CH,) ou propano (C3Hg), o que promove
a absorgao do carbono pela austenita (Fe-7y) e a liberagao de hidrogénio (Hs), segundo
as reagoes:

CH4 + Fe — FG(C) + 2 H,
CgHg + 3Fe — 3F€(C) + 4 H,

e Excelente uniformidade e reprodutibilidade;

e Propriedades mecanicas aprimoradas, devido a falta de oxidagao intergranular e

tempo de ciclo reduzido;

e As desvantagens da cementacao a vacuo, estdo predominantemente relacionadas, aos

custos de produtividade e dos equipamentos.

3.2.3 Cementacdo a Plasma

e Basicamente é um processo a vacuo, que utiliza a tecnologia de descarga elétrica atra-
vés do gés, formando o plasma. Em seguida, ions contendo carbono, sao introduzidos

na superficie do ago, para uma posterior difusao;

e E eficaz no aumento das taxas de cementacao, pois ignora varias etapas de dissociacao,

que produzem carbono soluvel ativo;

e Devido ao efeito ionizante do plasma, o carbono ativo para adsorcao, pode ser

formado diretamente do gas metano (CHy);

e As altas temperaturas podem ser utilizadas na cementacao a plasma, porque o
processo ocorre no vacuo e sem oxigénio. Dessa forma, atinge uma maior profundidade

da camada cementada, quando comparada a cementacao a gas ou a vacuo.

3.2.4 Cementacido Liquida (ou Banho de Sal)

-

e E um processo que mantém o a¢o, num banho de sal fundido, com os produtos

quimicos necessarios para promover o enriquecimento superficial de carbono;
e | répida e apresenta um maior controle nas profundidades da camada cementada;

e E um processo com baixa distor¢ao, consideravel flexibilidade e uniformidade de

controle;
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e As desvantagens sao os custos, bem como, os problemas ambientais associados ao

descarte dos banhos de sal, particularmente aqueles que contém cianeto.

3.2.5 Cementacdo em Caixa (ou Sélida)

e E o processo de cementagao mais antigo;

e As pecas sao envolvidas em uma mistura carbonetante e colocadas em um recipiente

metalico fechado e, em seguida, aquecidas;

e A mistura carbonetante mais utilizada nesse processo é o carvao vegetal, e carbonatos
como ativadores. Por exemplo, carbonato de célcio (CaCOj), carbonato de sédio
(NayCOs), carbonato de potéassio (K2COj3) ou carbonato de bario (BaCOsj).

No processo de cementagao em caixa, como nos outros processos de cementacao,
o gradiente de concentragao do carbono, ¢ uma funcao do potencial de carbono, da

temperatura, do tempo e da composi¢ao quimica do aco (FOREMAN;, 2013).

3.3 Reacbes Termoquimicas na Cementacao em Caixa

A cementacao em caixa, processo termoquimico escolhido neste trabalho, consiste
em envolver completamente o componente a ser cementado, por uma mistura carbonetante
solida. O componente e a mistura, sao acondicionados, em uma caixa adequada, e em

seguida aquecidos em um forno, submetidos a uma temperatura de cerca de 900 a 950 °C.

As misturas carbonetantes utilizadas, foram elaboradas a partir das propor¢oes
entre o carvao vegetal e o carbonato de célcio (calcita), com a temperatura de 950 °C,

como serd tratado mais detalhadamente no Capitulo 4.

Na cementacao em caixa, ocorrem varias reacoes termoquimicas simultaneamente,
entre o aco e as misturas carbonetantes, como descrito por Prabhudev (1988), Chiaverini

(2005) e Mittemeijer e Somers (2014), a serem detalhadas nas subsegoes a seguir.

3.3.1 Reacoes Principais

e Na temperatura de 950 °C, o oxigénio atmosférico (O), combina-se com o carbono
(C) do carvao vegetal, contido na mistura carbonetante da caixa de cementagao, para

produzir o diéxido de carbono (CO,). Conforme indicado na reagao:

0y + C — CO, (3.8)

e O diéxido de carbono (COz) reage com o carbono (C) do carvao vegetal, para

produzir mondxido de carbono (CO), descrita pela reagao:

COy +C —2CO (3.9)
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e O mondxido de carbono (CO) reage com a superficie do ago, para produzir diéxido
de carbono (COy) e liberar o carbono (C), o qual dissolve-se rapidamente na fase

austenitica do aco e difunde-se no seu interior. Conforme apresentado na reacao:

e O diéxido de carbono (CO2) formado na reagdo (3.10), reage novamente com o
carbono (C) do carvao vegetal, produzindo a reagao (3.9). Dessa forma, ha repeti¢oes

dos ciclos com essas reagoes.

Na caixa utilizada para a cementacao, a quantidade de oxigénio (Oz) pode variar, e ser
insuficiente na produgao do monéxido de carbono (CO), para dar continuidade ao processo.
Portanto, na pratica, carbonatos sao adicionados como ativadores na composicao das

misturas carbonetantes.

3.3.2 Reacoes dos Ativadores

Segundo Foreman (2013), ativadores ou compostos catalisadores, sdo frequentemente
adicionados as misturas carbonetantes. De tal forma que, a reacdo (3.9), seja mantida na
direcdo que favorega a formagao de mondxido de carbono (CO). Os principais compostos
ativadores, incluem carbonato de bario (BaCOs), carbonato de célcio (CaCOyj), carbonato
de potassio (K2COs3) e carbonato de sédio (NayCOs).

A adicao de carbonatos nas misturas carbonetantes, acelera a taxa de cementacao,
pois facilita a formagdo do mondxido de carbono (CO) a através da composi¢ao entre o

diéxido de carbono (CO3) e o carbono (C) do carvao vegetal.

Utilizou-se o carbonato de calcio como ativador em nossos experimentos, pois a
nossa regiao ¢ produtora do calcério calcitico (CaCOs) e como verificado por Hadi et al.

(2017) hé um incremento do carbono na peca com a utilizagao desse ativador.

As reagoes com o carbonato de célcio (CaCOj3) como ativador, segundo Prabhudev

(1988), ocorrem da seguinte forma:

e Quando o composto de cementagao é aquecido e mantido a temperatura de cementa-
¢ao, o carbonato de calcio (CaCOs3) reage com o carbono (C). Conforme indicado na

reacao:

CaCO3 + C — CaO +2CO (3.11)

e O monoxido de carbono (CO), produzido pela reagao (3.11), acelera a cementagao e
tenderd a absorver o diéxido de carbono (COs), devido & baixa pressao de dissociagao
do carbonato de calcio (CaCQOj3), em relagao a pressao de equilibrio do diéxido de

carbono (COy), na interface gés-aco. Conforme indicado na reacao:

CaO + COy — CaCOs (3.12)
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Portanto, o carboneto de cdlcio (CaCOj) é formado novamente, e estara disponivel

para reagir com o carbono (C). Dessa forma, o ciclo serd repetido indefinidamente.

Uma condigao de equilibrio dinamico, sera estabelecida com as reagoes reversiveis
(3.8), (3.9), (3.10), (3.11) e (3.12), que ocorrem simultaneamente, e continuamente, durante

o processo de cementacao.

A acdo do ativador, como o carbonato de célcio, deve-se a sua dissociacao em éxido
de célcio (Ca0) e diéxido de carbono (COgz), de acordo com a reagdo reversa a reagao
(3.12). Portanto, o diéxido de carbono (COs), assim liberado, reage com o carbono (C) do
carvao vegetal, dado pela reagao (3.9). Dessa forma, hd uma continuidade nesse processo

para todas as reagoes anteriormente descritas.

3.3.3 Reacoes de Boudouard

Um fato importante em relacao aos gases, mondxido de carbono (CO) e o diéxido de
carbono (CO3), em uma fase sélida do ago, segundo Mittemeijer e Somers (2014), pode ser
formalmente concebido, como o resultado do grafite (Cg,) em contato com ago. Isso é uma,
consequéncia da energia de Gibbs (e, portanto, do potencial quimico), ser uma variavel de
estado. Em outras palavras, a energia de Gibbs de um estado (final) é independente, do

caminho seguido para chegar a esse estado.
Portanto, a cementagao na presenga dos gases CO/COs, de acordo com a reagao

(3.4), pode ser concebida, como a soma hipotética das reagoes (3.13) e (3.14).

Car <— (C) (3.13)
2C0O +— Cgr + COq (3.14)

de modo que, (C) representa o carbono dissolvido no ago. Observa-se na literatura, algumas

terminologias para essa reagoes:

e A reacdo (3.14) é denominada de Boud/Cg, e

e A reacio (3.4) ¢ denominada de Boud (oriunda da reacdo de Boudouard!).

O estabelecimento do equilibrio da reagao (3.4), implica na ocorréncia de um “equilibrio

local” na superficie do aco.

Ao analisar essa reacao, ilustrada na Figura 9, constata-se que, em temperaturas
acima de 900 °C, o monéxido de carbono (CO) é muito mais estavel do que o diéxido de
carbono (CO,). Para temperaturas inferiores a, aproximadamente, 700 °C o diéxido de

carbono (CO,) domina a reagdo, portanto, menos monéxido de carbono (CO) é produzido.

A reagdo recebeu o nome do quimico francés, Octave Leopold Boudouard (1872-1923), que investigou esse
equilibrio no artigo (BOUDOUARD, 1905).
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Os dados utilizados para a construcao do grafico, ilustrado na Figura 9, foram

obtidos a partir da Tabela 3, apresentada a seguir.

Figura 9 — Representacao grafica das fragoes de monodxido de carbono (CO) e diéxido de
carbono (CO,) em relagao a temperatura, conforme a reagao de Boudouard.
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Fonte — Préprio autor.

Tabela 3 — Valores das variagoes da entalpia (AH) e entropia (AS).

AH AS

Gds (kcal/mol)  (kJ/mol) (kcal/mol) (kJ/mol) Reagoes
CcO -55,6 -232,7 0,0401 0,1679 2C+ 0y — 2CO
CO, -94.5 -395,6 0 0 COy — C+ 0Oy

Fonte — Adaptado de Reed (1971).
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4 MATERIAIS E METODOS

No presente capitulo, serao descritos os materiais e métodos, os quais referem-se
as misturas carbonetantes e aos corpos de prova, utilizados nos experimentos através do
processo termoquimico da cementagao em caixa. Dentre os varios métodos abordados

destacam-se a preparacao, caracterizacao e a medicao da microdureza Vickers.

Alguns resultados obtidos nesse capitulo servirao de base para a determinacao
do modelo para a microdureza Vickers, a ser abordado no préximo capitulo. De modo a
proporcionar as condigoes necessarias para a realizagdo desse experimento, foram utilizados

0s seguintes materiais:

e Acos AISI 1020 — como corpo de prova que serao cementados e

e (Carvao vegetal e a calcita mineral — como o meio cementante nesse processo.

4.1 Corpos de Prova (Pecas)

O ago AISI 1020 é um ago com baixo teor de carbono que possui muitas aplicagoes.
Segundo Callister e Rethwisch (2010), incluem componentes de carcagas de automéveis,
formas estruturais (vigas, canaletas e ferros angulados), chapas utilizadas em tubulagoes,

edificagoes, pontes e latas estanhadas.

Todos os corpos de prova utilizados, denotados por pecas, para a cementacao
e obtencao dos dados, foram confeccionados a partir de barras com se¢ao transversal
quadrada com 3/8 de polegada, do aco AISI 1020, produzidas e comercializadas pela
industria GERDAU.

A linha de agos AISI 1020, possui como caracteristica importante, sua composi¢ao
quimica, exibida na Tabela 4, atendendo a norma NBR NM 87 (ABNT, 2000).

Tabela 4 — Composigao quimica referencial para o aco AISI 1020.

Norma  C (%)  Mn (%) P (%)  S(%)

AIST 1020 0,18 - 0,23 0,30 - 0,60 0,03 max. 0,05 max.
Fonte — Adaptado de (GERDAU, 2020).

A Tabela 5 apresenta as equivaléncias do ago AISI 1020, com as normas utilizadas
por outros paises, como por exemplo, a noma brasileira ABNT (Associagao Brasileira de
Normas Técnicas), francesa AFNOR (Association Frangaise de Normalisation), a britanica
BS (British Standard), a alema DIN (Deutsches Institut fiir Normung), a japonesa JIS
(Japanese Industrial Standards), a americana SAE (Society of Automotive Engineers) e a
italiana UNI (Ente Nazionale Italiano di Unificazione).
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Tabela 5 — Codificagao utilizada para os agos AISI 1020 e suas equivaléncias com as
principais normas internacionais.

Norma Nacionalidade Descricao Codificagao
ABNT Brasileira Associacao Brasileira de Normas Técnicas 1020
AFNOR Francesa Association Frangaise de Normalisation C20
AISI Americana American Iron and Steel Institute 1020
BS Britanica British Standard 050A20
. . . C20/C20E
DIN Alema Deutsches Institut fiir Normung C20R /(22
JIS Japonesa Japanese Industrial Standards S 20C
SAE Americana Society of Automotive Engineers 1020
UNI Italiana Ente Nazionale Italiano di Unificazione C20

Fonte — Adaptado de (GERDAU, 2003).

4.1.1 Dimensionamento e Confeccao das Pecas

Para a confeccao das pecas, a serem cementadas, foram utilizados vardes de aco
AISI 1020. Os varoes foram cortados em varias partes, com o auxilio de uma serra de
fita horizontal, da marca ACRA, modelo SBS-1335S, do laboratoério de metalurgia do
Centro de Tecnologia (CT) da UFPB. Conforme indicado na Figura 10, tais pegas (partes)
medem 3/8 de polegadas quanto a largura (¢) e altura (h), que equivale a 0,95 cm, com

comprimento (¢) medindo 2,00 cm.

Figura 10 — Dimensoes das pecas utilizadas nos experimentos: £ = h = 0,95cm (3/8") e
c=2,00cm.

Fonte — Préprio autor.
A partir dessas dimensoes, o volume de cada pega Vpecq ¢ definido pela expressao:

Vpeca =€+ h-c=(0,95cm) - (0,95cm) - (2,00 cm) = 1,81 cm® (4.1)

Dentre as pecas cortadas, 50 delas foram aleatoriamente escolhidas, apds a confeccao
das mesmas. Em seguida, foram cunhadas, também de modo aleatério, nas duas faces de

menor drea (¢ x h). Para a cunhagem, foi utilizada uma simbologia contendo nimeros,
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letras e pontos, como mostrado por exemplo, na Figura 11. Essa simbologia, teve como
principal objetivo diferenciar as pecas, facilitando desta forma a identificacdo das mesmas,

apos os processos de cementacao em caixa.

Figura 11 — Imagem das dez pegas cunhadas com letras e utilizadas nos experimentos.

Fonte — Préprio autor.

4.2 Caixas Cilindricas

As caixas utilizadas para o processo de cementacao possuem a forma cilindrica e
foram confeccionadas no laboratério de metalurgia do CT-UFPB, a partir de um tubo
circular de ago medindo 2,40 cm de raio externo (Rey;) € 2,25 cm de raio interno (Rj,;). O
tubo foi cortado perpendicularmente ao seu eixo de simetria com altura medindo 4,50 cm,

definida como altura do copo (heopo)-

Figura 12 — Esquema da caixa cilindrica contendo uma peca, medindo R.,; = 2,40 cm,
Rint = 2,25 cm, hpeca = 2,00 cm, hys = 4,00cm, £ = 0,95 cm.

(a) Visdo Lateral (b) Visdo Superior

£

hpeca

Fonte — Préprio autor.

As bases e as tampas, também em aco, foram usinadas, de tal forma que, as bases
sao fixas e as tampas sao de encaixe, conforme exibido na Figura 12. No total foram

produzidas trés caixas cilindricas.

Essas medidas foram escolhidas, de modo que, cada peca estivesse equidistante das

paredes da caixa cilindrica em pelo menos 1,00 cm, devidamente centralizada e comple-
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tamente envolvida pelas misturas carbonetantes. Desta forma, a altura da mistura (h,s)

dentro da caixa cilindrica sera de 4,00 cm.

Com as medidas apresentadas acima, o volume 1til do copo (Viepo), € definido pela

seguinte expressao:
Veopo = T+ (Rint)? - hpg = 7+ (2,25 cm)? - (4,00 cm) = 63,62 cm?® (4.2)

Portanto, a partir das Equacoes 4.1 e 4.2, tem-se que o volume do p6 utilizado (V,s) é

eXpresso por:

Vs = Veopo — Vieea = 63,62 cm® — 1,81 cm® = 61,80 cm? (4.3)

Esse volume Vs, apresentado pela Equacao 4.3, serd utilizado para a determinacao

das quantidades dos carbonetantes utilizados nos processos de cementacao.

4.3 Materiais Carbonetantes

Foram utilizadas as seguintes fontes carbonetantes, para a composi¢ao da mistura,

no processo de cementacao em caixa:

Carvao Vegetal (CV') — carvao vegetal 100 % eucalipto (Fucalyptus saligna), produzido

e embalado por Comércio e Industria de Carvao Sao Manoel Ltda.

Calcita Mineral (Cal) — calcario calcitico (CaCOj), produzido pela empresa Mibra
Minérios Ltda, localizada na Rodovia BR 230 KM 166, Zona Rural de Pocinhos, PB.

Conforme informado pelo produtor o carvao utilizado nos experimentos foi produ-
zido a partir do Eucalyptus saligna que segundo Simetti (2016) possui teor de carbono fixo
(TCF) de 75,95 %.

Segundo Chiaverini (2005), o carvao vegetal é preferido como substéncia diretamente
carbonetante para o processo de cementacao em caixa, devido a sua pureza, baixo teor
de enxofre, razoavel resisténcia ao choque e a abrasao. Ja o carbonato de calcio, bem
como, os carbonatos de sédio, potassio e de bario, que fazem parte do grupo de carbonatos
alcalinos e alcalinos-ferrosos sdo os ativadores mais comumente utilizados neste processo

de cementagao.

4.3.1 Misturas Carbonetantes

No decorrer do texto, conforme definido na Tabela 6, foram utilizadas trés propor-
¢Oes para a mistura carbonetante do carvao vegetal (C'V') e da calcita mineral (Cal), com
suas respectivas codificagoes, utilizadas nos experimentos dos processos de cementacao em

caixa.
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Tabela 6 — Defini¢oes das proporgoes para as misturas carbonetantes do carvao vegetal
(C'V) e da calcita mineral (Cal).

Codificacao Carvao Vegetal Calcita Mineral

Utilizada (CV) (Cal)
M1 30 % 70 %
M2 50 % 50 %
M3 70 % 30 %

Fonte — Préprio autor.

4.3.2 Preparacao e Andlise do Carvao Vegetal

Apos a retirada da embalagem, uma parte do carvao vegetal foi triturada de maneira
mecanica e outra parte moida. Em seguida, peneirados e acondicionados em recipientes

fechados.

O peneiramento ou tamisacao, trata-se da separacao, de uma mistura de materiais
sOlidos granulados de diversos tamanhos, em duas ou mais porgoes, cada uma delas mais
uniformes em tamanho que a mistura original. E uma operacdo mecanica que ocorre
por separacao através de uma superficie perfurada. As peneiras granulométricas, sao
padronizadas para encaixarem umas nas outras, formando uma coluna de peneiracao.
Na base encaixa-se uma peneira “cega’, denominada “panela”, destinada a receber as
particulas menores que atravessaram toda a coluna, sem serem retidas em nenhuma das

peneiras, como exibidas na Figura 13

Figura 13 — Coluna de peneiras granulométricas e panela, utilizadas no experimento.

Fonte — Préprio autor.

O ntmero da malha (mesh) de uma peneira esté relacionado com a quantidade de
aberturas, por polegada linear, conforme a tabela de conversao das malhas apresentada no
anexo Apéndice A (pagina A). Usualmente, convenciona-se adicionar ao mesh a simbologia
“.” para a passagem e “+7 para a retencao dos graos, pela peneira. Por exemplo, um
material granulado -354-100, significa que os graos passam através da peneira de malha 35,

e sao retidos pela de malha 100.
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Para o peneiramento do carvao vegetal foram utilizadas a panela e as peneiras
granulométricas (tamis), de malhas 30 e 100, da BERTEL Industria Metaltrgica Ltda.
Através do peneiramento do carvao vegetal triturado, com as malhas -35, -35+100 e -100,
foram obtidas 3 amostras peneiradas. Além dessas, foram consideradas duas amostras do

carvao vegetal, sendo uma moida e a outra triturada.

Testes de granulometria nas 5 amostras do carvao vegetal foram realizados, de
modo a determinar mais algumas caracteristicas fisicas, em relagao ao tipo de grao, que

segundo (ZANCANELLA et al., 2018) tém influéncia no processo de cementacao em caixa.

Para a realizacao dos testes de granulometria nas amostras do carvao vegetal foi
utilizado o analisador de tamanho de particulas, modelo CILAS 1090, do Laboratoério de
Materiais Metalicos (LMM) do CT-UFPB.

Segundo Dias (2004), os histogramas sao as formas mais simples e faceis de re-
presentar as distribui¢des granulométricas. A curva cumulativa, é curva de frequéncias
acumuladas, que difere da curvas de frequéncias, porque cada ponto mediano de cada classe,
nao representa simplesmente a frequéncia dessa classe, mas sim a soma das percentagem

de todas as classes precedentes.
Nesse contexto, a Figura 14 exibe na forma de histogramas e curvas cumulativas, os

resultados dos testes de granulometria das amostras do carvao vegetal moido e triturado.

Figura 14 — Histogramas e curvas cumulativas, resultantes da granulometria do carvao
vegetal (a) moido; (b) triturado.
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Fonte — Préprio autor.

Na Figura 15, sao apresentados os resultados para as amostras peneiradas nas malhas
-35, -354+100 e -100. Para maiores detalhes dos resultados desses testes ver Apéndice A
(pdgina 117).
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Figura 15 — Histogramas e curvas cumulativas, resultantes da granulometria do carvao
vegetal peneirado com malhas (a) -35; (b) -35+100; (¢) -100.
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Fonte — Préprio autor.

A Tabela 7, apresenta um resumo dos principais resultados dos testes de granulo-

metria, realizados nas amostras do carvao vegetal.

Tabela 7 — Resultados dos teste de granulometria, do carvao vegetal moido, triturado e
peneirado com malhas -30, -35+100 e -100.

Didmetro Moido Triturado Malhas
(nm) -30 -35+100 -100
10 % 4,31 3,52 3,99 3,84 3,25
50 % 22,41 30,84 50,47 31,02 17,75

90 % 187,84 253,94 302,98 234,48 75,19
Médio 56,80 80,92 109,18 76,70 29,87

Fonte — Préprio autor.

4.3.3 Preparacdo e Analise da Calcita Mineral

Amostras de carbonato de calcio foram fornecidas pela Mibra Minérios Ltda, para

serem utilizadas nos experimentos de cementagao em caixa, a saber:

e A calcita mineral (calcario calcitico com menos de 5 % de MgO), segundo (LINS, 2008)
¢ o principal constituinte mineralogico dos calcarios e marmores com elevada pureza.

O calcario é encontrado extensivamente em todos os continentes, sendo extraido de
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pedreiras ou depositos. Foram fornecidas 3 amostras, com aproximadamente 1kg

cada, com granulometrias de 100, 200 e 325;

e A dolomita (calcario calcitico com mais de 12 % de MgO) é um carbonato de célcio,
com maior teor de magnésio, e segundo (LINS, 2008), sua origem pode ter sido
secundaria, por meio da substituicao do calcio pelo magnésio. Foi fornecida apenas

uma amostra com aproximadamente 1kg e granulometria 30.

Testes da granulometria da calcita mineral com malhas 30, 100, 200 e da dolomita
com malha 325, foram realizados. Na Figura 16, sdo apresentados os resultados dos testes
através dos histogramas e das curvas cumulativas. Para mais detalhes dos resultados ver
Apéndice A (pagina 113).

Figura 16 — Histogramas e curvas cumulativas, resultantes da granulometria das calcitas
minerais malhas (a) 30; (b) 100, (c¢) 200; (d) dolomita de malha 325.
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Fonte — Préprio autor.

A Tabela 8 apresenta um resumo dos principais resultados dos testes de granulo-

metria realizados nas amostras da calcita mineral e da dolomita mineral.
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Tabela 8 — Resultados dos testes de granulometria da calcita mineral malhas 30, 100, 200
e da dolomita com malha 325.

Diadmetro Calcita Dolomita
(pm) 30 100 200 325
10 % 4,56 0,60 1,14 0,86
50 % 212,82 18,51 17,56 9,23
90 % 382,95 149,26 102,96 33,11
Médio 210,24 49,53 37,63 13,47

Fonte — Préprio autor.

4.3.4 Massas e Volumes das Misturas

Motivado pelo seu alto teor de magnésio foram descartadas as amostras de dolomita.
Através dos resultados obtidos nos testes de granulometria, a calcita mineral com malha 30
também foi descartada, por sua caracteristica granulométrica ser muito diferenciada, em
relagao ao didmetro em 90 % dos graos ser de 382,95 pm (Figura 16 e Tabela 8), daquelas

obtidas com os testes para o carvao vegetal (Figuras 14 e 15).

Devido a dificuldade de padronizar a granulometria foram também descartadas as
amostras de carvao vegetal, moidas e trituradas. Portanto, foram escolhidas como base
para as misturas (Tabela 6) o carvao vegetal peneirado de granulagdo -35+100 e a calcita

mineral de granulacao 100.

Determinadas a partir das amostras escolhidas para as misturas, as densidades

aparentes, do carvao vegetal (pcy,) e da calcita mineral (pcq,) sdo, respectivamente:
pev, = 0,29 g/CmS e pcal, = 1,35 g/cm3 (4.4)

entdo, as quantidades em massa (g) do carvao vegetal (mey) e da calcita mineral (megq),

sao definidas pelas expressoes:

Vis * pov, * Pat, - (V) o

mcv<v) = ( (45)

Vi - - pca, - (v —100
me(v) = Pt pea. U100 (4.6
(pca, — pov,) - (v) +100 - poy,

em que, v é a porcentagem do carvao vegetal (%CV') utilizada na mistura.

Baseado nos valores do volume do p6 V,s = 61,80 cm?, definido pela Equagéo 4.3,
das densidades aparentes do carvao vegetal poy, = 0,29g/cm?® e a da calcita mineral
pca, = 1,35g/cm?® determinadas pela Equacao 4.4, a partir das fungoes mey(v) da

Equacao 4.5 e mgq(v) da Equagio 4.6, obtém-se:

B 1,13 x 10" (v)
T 1,42 % 1055(v) + 3,97 x 1016°

moy(v) (4.7)
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9,72 x 10" (v — 100)
4,20 x 10%(0) + 1,17 x 106®

mCal(v) = (48)

de onde é possivel determinar os volumes correspondentes ao carvao vegetal (Voy) e a

calcita mineral (Vig), como sendo:

meoy (v) 1,13 x 10*(v) 5
v = = 4.9
vV = = = 113 10(0) + 3,97 x 10" (4.9)
€
mea(v) 1,34 x 10%(v — 100) ,
Ve A S 4.10
ca(v) == 779 x 10%(0) + 2,17 x 1090 (4.10)

em que, v é a porcentagem do carvao vegetal (%CV) utilizada na mistura.

A Figura 17 exibe os comportamentos das massas do carvao vegetal mgy, da
calcita mineral m¢,;, bem como, da massa total mya = Moy + Meear, €m gramas (g),
com relagao a porcentagem do carvao vegetal %C'V. Observa-se que a massa total diminui

com o aumento da proporcao de carvao vegetal da mistura.

Figura 17 — Grafico das fun¢oes massa do carvao vegetal mey, da calcita mineral mey; e
total Myprqr-
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Fonte — Préprio autor.

A Figura 18 exibe os comportamentos dos volumes do carvao vegetal Vo e da
calcita mineral Vg, dado em centimetros ciibicos (cm?), com relagdo a porcentagem do
carvao vegetal %C'V. Verifica-se que o volume do carvao vegetal é superior ao da calcita

mineral, apds aproximadamente 18 %CV.
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Figura 18 — Grafico das func¢oes volume do carvao vegetal Vo e da calcita mineral Viy,.
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Fonte — Préprio autor.

A Tabela 9 exibe as massas em gramas (g) do carvao vegetal e da calcita mineral,
nas respectivas porcentagens das misturas carbonetantes, utilizadas nos processos de
cementagao em caixa, que foram determinadas a partir das fungdes mey (v) da Equagao 4.5

e meq(v) da Equacao 4.6.

Tabela 9 — Massas do carvao vegetal (CV) e da calcita mineral (Cal) em gramas (g),
utilizadas em cada mistura.

Misturas (g) Total
MI M2 M3 (g)

Carvao Vegetal 12,01 14,87 16,57 43,45
Calcita Mineral 28,02 1487 7,10 49,99
Total (CV+Cal) 40,03 29,74 23,66 93,44

Fonte — Préprio autor.

Massas

4.3.5 Preparacao das Misturas

A partir das quantidades de carvao vegetal e da calcita mineral definidas pela
Tabela 9, as amostras foram pesadas utilizando uma balanca de precisao eletronica, marca
EDUTEC, modelo EJ-3202A do Laboratério de Solidificacao Répida (LSR) no CT-UFPB e
acondicionadas em recipientes plasticos com tampas. Ao total foram pesados trés conjuntos,
onde cada conjunto contém trés misturas, de acordo com a Tabela 6. Em seguida, os nove

recipientes pléasticos foram codificados.

De modo a tornar a mistura mais homogénea, o contetido de cada um dos recipientes
plasticos, foi transferido para um misturador rotacional, durante aproximadamente 15 min.

Ap6s o procedimento no misturador, o conteudo foi transferido ao recipiente original.
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4.4  Definicao dos Tempos

Para os experimentos foram definidos trés tempos, com suas respectivas codificacoes,
utilizados nos processos de cementacdo em caixa, conforme apresentados na Tabela 10.
Devido a constatacao da variagao da concentracao de carbono na austenita, como ilustrado

na Figura 5 (pagina 5), optou-se por utilizar esses tempos.

Tabela 10 — Definigoes dos tempos em horas (h), minutos (min) e segundos (s), utilizadas
nos processos de cementagao em caixa.

Codificacao Tempos
Utilizada  hora (h) minutos (min) segundos (s)
T1 1 60 3.600
T2 2 120 7.200
T3 3 180 10.800

Fonte — Préprio autor.

Vale ressaltar que, os resultados apresentados na Tabela 10 servirao de base para a

modelagem da variavel tempo, a ser utilizada no Capitulo 5.

4.5 Definicao dos Experimentos

Sob o ponto de vista experimental, o presente trabalho apresenta-se caracterizado

da seguinte forma:

e Misturas carbonetantes, definidas nas proporc¢oes 30 %CV, 50 %CV e 70 %CV,

anteriormente detalhadas na Tabela 6 (pagina 52) e

e Tempos dos experimentos, definidos em 1h, 2h e 3h, anteriormente detalhados na
Tabela 10 (pagina 59)

Tabela 11 — Codificagao para os nove experimentos segundo os tempos e as misturas
carbonetantes determinados.

Experimento Tempo Mistura

A 71 M1
B 71 M?2
C 71 M3
D 12 M1
E 72 M?2
F 12 M3
G T3 M1
H T3 M?2
1 T3 M3

Fonte — Préprio autor
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Ao longo desse estudo um total de nove experimentos foram realizados. De modo
que, cada mistura carbonetante foi processada em cada um dos tempos determinados,
conforme mostrado e codificado na Tabela 11. Todos esses experimentos foram realizados

em novembro/dezembro de 2019.

De modo a simplificar, o controle e a ordem no manuseio das pecas durante os
experimentos da cementacdo em caixa, foram utilizadas as pecas identificadas com as
letras, variando da A até a letra I, conforme codificacdo dos experimentos apresentadas
na Tabela 11. Para identificar uma peca de controle original, sem nenhum tratamento

aplicado, utilizou-se uma pecga cunhada com a letra O.

46 Forno

Para a realizacdo dos experimentos de cementacao em caixa, foi utilizado um forno
Mufla JUNG modelo LF2313, com capacidade térmica de até 1.300°C, com poténcia de
4kW e capacidade volumétrica de 231, fabricado pela JUNG Tratamento Térmico Ltda.
Este forno, exibido na Figura 19, foi cedido pelo LSR no CT-UFPB.

Figura 19 — Visao interna e externa do forno Mufla JUNG LF2313, utilizado nos trata-
mentos termoquimicos de cementagdo em caixa.

Fonte — Préprio autor.

Os experimentos foram realizados a uma temperatura de 950 °C, temperatura
esta, onde o ferro se encontra na forma alotrépica ~, que facilita a difusao do carbono
no ac¢o. De modo a alcancar essa temperatura no forno, as configuracoes do gradiente
de temperatura foram de 50 °C - min~!. Para cada tempo dos processos de cementacao,
conforme a Tabela 11, foram preparadas trés caixas cilindricas, contendo em cada, uma

proporcao da mistura carbonetante.

As trés caixas cilindricas foram acomodadas e alinhadas no interior do forno, sobre
uma base de ceramica. Dispostas, de tal forma que, ficassem equidistantes uma das outras
e das paredes do forno, como apresentado na Figura 20. Desta forma, ha uma influéncia

térmica constante das paredes do forno e das caixas cilindricas vizinhas.
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Figura 20 — Caixas cilindricas acomodadas e alinhadas no interior do forno, sobre uma
base de ceramica.

Fonte — Préprio autor.

Apébs o tempo definido para os experimentos, as trés caixas cilindricas foram
retiradas do forno, e em seguida as pecas foram retiradas da caixa cilindrica e resfriada

naturalmente no meio ambiente.

4.7 Microdureza Vickers

Para medir as microdurezas internas as pecas foi escolhido o teste de microdureza
Vickers, pois possui leituras extremamente precisas, além da vantagem de utilizar apenas
um tipo de indentador para todos os tipos de metais e superficies. O teste é aplicavel a
uma grande gama de materiais, dos mais moles aos mais duros, com ampla faixa de ajuste

de cargas.

Figura 21 — Esquema do indentador Vickers e da impressao da superficie da indentagao,
determinado pelas diagonais d; e ds.

+—— Piramide

-= Amostra

Superficie de
Endentacao

Fonte — Préprio autor.

Esse valor do teste da microdureza, denotado por HV, é calculado através de
uma carga aplicada em quilograma-forga (kgf) ou em Newton (N), em um indentador
de diamante, em forma de uma piramide reta com base quadrada, contra a superficie da

amostra, esquematicamente representada na Figura 21.
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Com essa carga aplicada, observam-se marcas impressas na amostra, e essas im-
pressoes, tem uma forma similar a um quadrilatero. Através do equipamento, é possivel

medir as diagonais e calcular a drea, da chamada, superficie de indentagao.

Desta forma, a microdureza Vickers é determinada como a forca aplicada a piramide,
dividida pela area da superficie de indentagao (em kgf /mm?), definida pela equagdo,
F 2Fsen(136°/2) F

3 = ~ 1,854 (4.11)

HV =

em que HV ¢é o valor para a microdureza Vickers a ser determinado pelas seguintes

variaveis:

e F: carga aplicada a piramide de diamante (kgf);
e d: media aritmética das duas diagonais d; e dy em milimetros (mm);

e 136°: angulo entre duas faces opostas na ponta da piramide.

4.7.1 Preparacao das Pecas

Antes de aplicar os ensaios de microdurezas Vickers, no interior das pecas, foi
necessario prepara-las, pois segundo a norma ABNT NBR ISO 6507-1:2019,

O ensaio deve ser realizado em uma superficie lisa e plana, isenta de depo-
sitos de 6xido, substancias estranhas e, especificamente, completamente
livre de lubrificantes, a menos que especificado de maneira diferente em
normas relativas aos produtos. O acabamento da superficie deve permitir
a determinacdo precisa do comprimento diagonal da impressdo. (ABNT,
2019, 7.1)

Portanto, para atender as normas foram realizadas as seguintes agoes:

1. As pegas foram cortadas ao meio.

Foi utilizado uma cortadora metalografica de bancada, da marca TECLAGO, modelo
CMS80, do LSR no CT-UFPB, exibida na Figura 22.

Figura 22 — Cortadora metalografica de bancada TECLAGO, modelo CMS80.

Fonte — www.teclago.com.br.
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2. As pegas foram embutidas.

Foi utilizado uma prensa embutidora metalografica FORTEL, modelo EF 30, do
LSR no CT-UFPB, exibida na Figura 22. As pecas foram colocadas na prensa, com
baquelite (resina fendlica preta), da marca TECLAGO, pelo tempo de 18 min.

Figura 23 — Prensa embutidora metalografica FORTEL, modelo EF 30.

Fonte — Préprio autor.

3. As pegas foram lixadas.

Foram utilizadas, na sequéncia, as lixas de numeracoes 220, 320, 600, 800, 1.200 e
1.500, com o auxilio de bancadas apropriadas. O processo de lixamento das pecas
objetiva eliminar os riscos e as marcas mais profundas das superficies. Apds esse

procedimento as pecas ficaram prontas para o proximo passo, o polimento.

4. As pecas foram polidas.

Foi utilizado uma polidora metalogréafica, do LSR no CT-UFPB. Durante o processo
de polimento foi utilizado um abrasivo com pasta de diamante, de modo a obter um

acabamento superficial polido e sem marcas.

5. As pecas foram limpas.

Apés o processo de polimento, as pecas devem estar perfeitamente limpas e secas.
Dessa forma, foi utilizado alcool para a limpeza das pecas, e posteriormente, as
mesmas foram secas, através de um jato de ar quente fornecido, com o auxilio de um

secador.

4.7.2 Ensaios de Microdureza

Para a determinacao do valor da microdureza Vickers, foi utilizado, o microduro-
metro digital da marca SHIMADZU, série HMV-G, modelo HMV-G20S, do laboratério de
metalografia, do Instituto Federal da Paraiba (IFPB), campus Joao Pessoa-PB, exibido na
Figura 24.

Os parametros utilizados no microdurémetro, para os ensaios de microdureza
Vickers, foram uma carga aplicada de 4,90 N com duracao de 10s. Segundo as normas ABNT
NBR ISO 6507-1 (ABNT, 2019), com essa forga aplicada, esses ensaios sao designados

como ensaio de dureza Vickers com forca baixa. Denotado, nesse caso por HVj 5.
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Figura 24 — Microdurémetro digital da marca SHIMADZU, série HMV-G, modelo HMV-
G20S, do laboratério de metalografia, do IFPB.

Fonte — Préprio autor.

Com vistas a determinar as microdurezas Vickers, foram realizadas no interior de
cada peca, 10 x 4 indentagoes. Essas indentac¢oes foram medidas, mantendo a distancia
conforme a ABNT NBR ISO 6507-1 (ABNT, 2019), em 10 profundidades a saber: 0,2; 0,4;
0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,8; 2,4; 3,4 e 4,4 (mm), com os espagamentos iniciais menores proximos
a superficie, objetivando maior detalhamento das microdurezas nas camadas cementadas e
mais espagadas no interior. As medidas foram registradas a partir dos 4 lados (L1, Lo, L3
e L) na diregdo perpendicular, da borda até o centro da pega, como indicado de forma

esquematica pela Figura 25.

Figura 25 — Representacao da peca e suas indentagoes referentes as profundidades.

<&
L4°¢°¢°000°00°000000<>OL2

L,

Fonte — Préprio autor.

A Figura 26, exemplifica as profundidades, conforme representada anteriormente
(Figura 25), bem como, as superficies de indentagdo da microdureza Vickers, obtidas por
microscopia Otica, através de iluminacao em campo claro no microscépio do LSR-CT.

Nesse contexto, observa-se na Figura 26(a), que as dreas das superficies de indentagao dos
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ensaios de microdurezas Vickers, possuem uma variagado bem menor, do que a observada
na Figura 26(b).

Figura 26 — Microestrutura do ago 1020, peca (a) sem tratamento térmico (b) com trata-
mento térmico. Aumento de 50x.

(a) Peca O - sem tratamento

(b) Pega G - com tratamento de cementagio
S SO0 T

Fonte — Préprio autor.

Portanto, apos realizadas as medigoes nas dez pecas do experimento, resultando
um total de 400 ensaios de microdurezas Vickers, foi elaborada a Tabela 17 do Apéndice B.
Detalhadamente, essa tabela contém informagoes sobre as microdurezas medidas nos lados

das pecas em cada profundidade, bem como, as suas respectivas médias.

Os resultados das microdurezas médias apresentados na Tabela 17 servirdao de
base para a modelagem da variavel referente a microdureza Vickers, a ser utilizada no
Capitulo 5.



66

5 MODELAGEM MATEMATICA PARA A
MICRODUREZA VICKERS

De modo a determinar um modelo, para a microdureza Vickers (Dy) no ago 1020,
técnicas estatisticas de Analise de Regressao, dentre as quais, destacam-se as Regressoes
Lineares e Nao Lineares, serao utilizadas. A fundamentacao tedrica estatistica, tem como

referencial, a analise dos dados experimentais relacionados a microdureza Vickers.

Os dados experimentais obtidos, foram resultados dos ensaios da microdureza
Vickers, realizados no interior de cada peca, e dos testes de TGA-DTA das misturas utili-
zadas nos experimentos. Os principais fundamentos tedricos utilizados para a modelagem,
no ambito da engenharia, foram baseados na utilizacao das leis de Fick e nos processos

termoquimicos da cementacao.

O modelo a ser analisado, no presente estudo, é composto pelas seguintes variaveis:

e x: profundidade em metros (m), medida perpendicularmente em relagao as faces das

pecas,

e t: tempo em segundos (s), medido a partir do inicio processo termoquimico da

cementacao;

e v: propor¢ao de carvao vegetal (% CV'), medida em relacao & mistura carbonetante

carvao vegetal e calcita mineral, utilizada no processo.

Por fim, destaca-se a microdureza Vickers (HVj 5) como varidvel resposta. Logo, o modelo

a ser proposto, denotado por Dy, é definido como:
DV :Dv(x,t,v), (51)
o qual nos permitira estimar a microdureza Vickers no interior das pecas no aco 1020.

No presente capitulo, serao apresentados os dados da microdureza Vickers, internas
as pecas, obtidos dos experimentos através dos processos termoquimicos da cementacao
em caixa. Estes dados serao tratados, sob o ponto de vista estatistico, com o objetivo de
determinar o melhor modelo Dy para a microdureza Vickers. Com o intuito de validar o
modelo, técnicas de analise de regressao, dos tipos linear e nao linear, serao abordadas

mais detalhadamente, a posteriori, na secao 5.2.

5.1 Apresentacao dos Dados

Baseado nos dados exibidos na Tabela 17 (pagina 17), um novo banco de dados foi

construido, considerando os valores das médias das microdurezas Vickers (HV; 5), medidas
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quanto a profundidade em cada pecga. A Tabela 12 exibe as médias desses registros.

Tabela 12 — Dados das médias das microdurezas (HV0,5), coletadas em vérias profundi-

dades, para cada pega.

Profundidade Pecas
x(m) A B C D E F G H I
0,0002 285,75 233,25 232,00 297,25 265,00 276,25 304,75 308,25 289,50
0,0004 195,50 172,50 164,75 219,25 214,00 189,75 224,75 23550 208,75
0,0006 151,75 133,50 145,25 177,25 171,50 157,00 187,75 195,00 167,75
0,0008 136,50 128,00 145,50 150,00 145,75 145,25 146,00 169,25 158,25
0,0010 137,50 125,25 138,00 140,50 137,25 141,50 136,50 155,00 141,00
0,0012 128,75 122,75 130,75 131,25 134,75 138,00 130,75 14850 141,00
0,0018 125,75 126,25 126,75 138,25 132,50 130,75 130,25 141,75 138,25
0,0024 126,00 123,25 126,00 138,25 133,50 130,25 131,50 145,00 141,00
0,0034 124,75 128,50 125,75 140,25 138,00 134,50 142,00 148,75 143,00
0,0044 124,50 122,00 125,50 145,50 133,00 126,75 139,25 144,00 139,00

Fonte — Préprio autor.

A partir das informagoes contidas na Tabela 12, realizar-se-4 a aplicacao das

técnicas de analise de regressao.

5.2 Regressoes Lineares e Nao Lineares

Segundo Montgomery, Peck e Vining (2012), a andlise de regressdo é uma técnica
estatistica para investigar e modelar o relacionamento entre variaveis. As aplicagoes dessa
técnica sao numerosas e ocorrem em quase todos os campos, incluindo engenharia, fisica,
quimica, dentre outras. Sendo, a analise de regressao, a técnica estatistica mais amplamente

utilizada.

A andlise da correlagao e regressao, conforme Stevenson (2001), compreende a anélise
de dados amostrais para saber se, e como, duas ou mais variaveis estao relacionadas uma
com a outra numa populacao. Nesse aspecto, a correlacao mede o grau de relacionamento
entre duas variaveis, enquanto que, a regressao fornece uma equacao matemaéatica que

descreve esse relacionamento.

Na maioria das vezes nao se conhece, a principio, a real relagao existente entre as
variaveis de interesse. Na literatura, existem diversos tipos de regressoes que podem ser
ajustadas aos dados. Tais regressoes podem ser do tipo linear ou nao linear, dependendo,
portanto, da natureza dos dados. No presente trabalho, regressoes lineares e nao lineares
foram cuidadosamente testadas, de modo a determinar o melhor modelo para os dados.

As subsecgoes a seguir apresentam detalhes tedricos sobre essas ferramentas estatisticas.
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5.2.1 Regressoes Lineares

Prioritariamente, a analise de regressao é utilizada com o propédsito de previsao.
Nosso objetivo ¢ o de desenvolver um modelo estatistico, que pode ser utilizado para prever
valores uma variavel dependente (Y'), em funcao dos valores de uma varidvel independente
(X), ou mais varidveis independentes (Xi, Xo,...,X,) (MARTINS, 2002).

Segundo Montgomery, Peck e Vining (2012), o modelo descrito por:
Y = 60 + BIX + €, (52)

¢ denominado de modelo de regressao linear simples, pois envolve apenas uma variavel
independente. De acordo com o supracitado autor, geralmente, Y é chamada de variavel
dependente e X é chamada variavel independente. No entanto, isso muitas vezes causa
confusdo com o conceito de independéncia estatistica. Entao, é possivel se referir a Y como

a variavel resposta e a X como variavel explicativa.

Muitas aplicagoes préticas da andlise de regressao, conforme Martins (2002), exi-
gem modelos mais complexos do que o modelo de regressao linear simples. Um modelo
mais realistico, para explicar uma variavel dependente, poderia incluir varias variaveis
independentes. Assim, desejamos incorporar outras variaveis independentes no modelo

com o objetivo de melhor explicar, e prever, o comportamento da varidvel dependente (V).

Sob esse aspecto, retirada uma amostra de n observacoes das variaveis, define-se
o modelo de regressao linear miltipla com p varidveis independentes, o qual pode ser

representado da seguinte maneira:
Y = 0o+ /1 X1+ 0o Xo+ -+ 5, X, + ¢ (5.3)

comi=1,....nej=1,...,p de de modo que:

e Y : variavel dependente;

X;: varidveis independentes;

B;: parametros do modelo (determinam a contribuicao da variavel independente X);

€: erro aleatério componente do modelo.

Segundo Bates e Watts (2007), para compreender melhor o modelo de regressao, é
conveniente pensarmos em €, como uma variavel aleatoria, que explica o erro do modelo no
ajuste dos dados. Dessa forma, pode-se supor que, E(¢;) = 0e Var(e;) =0 Vi=1,...,n.
Em outras palavras, a varidncia do erro é a mesma independente do valor de x. Essa
caracteristica é conhecida como homoscedasticidade ou varidncia constante. Adicionalmente,

€; sao nao-correlacionados.

Deve-se, ainda, supor que ¢é possivel fixar o valor da variavel explicativa X e observar

o correspondente valor da resposta Y. Desta forma, se X = x é fixado, o componente
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aleatério €, determina as propriedades de Y. Assim, o valor esperado E(Y|X = x), ou seja,

a resposta média em qualquer valor (x) da varidvel explicativa é,
EY[X =)= E(f + 1X; + &) = Bo+ 51 X; (5.4)
e a variancia de Y dado qualquer valor de X = x é,

Var(Y|X =z) = Var(fy + i1 X + €) = Var(e;) = o° (5.5)

Portanto, a média de Y é uma funcao linear de X. Dessa forma, X afeta apenas a
locagdo, e nao a dispersao da distribuicdo condicional. Isso implica que, ha uma distribuicao
de valores Y em cada X = x, e que a varidncia dessa distribuigdo é a mesma. (BATES;
WATTS, 2007)

5.2.1.1 Determinacao da Equacao de Regressdo Linear Multipla

Para a determinacao da equagao de regressao linear multipla, segundo Martins
(2002), deve-se usar o Método dos Minimos Quadrados. Os calculos tornam-se excessi-
vamente trabalhosos, quando o niimero de varidveis independentes for superior a dois, o
que requer o auxilio de algum software especifico. Considerando as variaveis em estudo, o

modelo de regressao linear multipla seria expresso, de modo geral, por:
Y = 8o+ 51X + BaXoi + -+ Bp Xy + € (5.6)
Ou na forma matricial,

y=XpB+e (5.7)

e y: vetor n X 1 de observagoes da variavel resposta Y';

e X: matriz modelo n X p contendo as variaveis independentes e o intercepto;

B: vetor p x 1 dos coeficientes da regressao;

e ¢: vetor n X 1 de erros aleatorios

De acordo com Martins (2002), deve-se, com base nesses dados, determinar as
estimativas dos parametros j3; e, dessa forma, obter a estimativa Y do modelo adotado.
As estimativas sao calculadas, de tal forma que, a soma dos quadrados dos desvios entre

os valores observados e os valores calculados, seja minima.

Sob esse aspecto, deseja-se encontrar os estimadores que minimizam a soma dos

quadrados dos erros:

n

SQE(B) =) € =¢€'¢€ (5.8)

i=1
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Segundo Bates e Watts (2007), ao solucionar as equagoes normais, obtém-se o estimador

de minimos quadrados do vetor de parametros 8, dado por:
A _].
B=(X"X) X"y (5.9)

desde que exista a inversa da matriz (X7 X). O vetor dos valores ajustados ¢, associado

ao vetor de valores observados y, a partir das Equagoes (5.7) e (5.9), é expresso por:
§=XB=Hy (5.10)

com a matriz H,,, denominada de projecao ortogonal, matriz chapéu ou hat.

O residuo ¢ a diferenca entre o valor observado y; e o seu correspondente valor

ajustado 9;, logo, da Equacao 5.10, o vetor de residuos pode ser escrito como:
r=y-g=y-Hy=(I-H)y (5.11)
com a matriz identidade I,,«,.

Uma vez estimados os parametros do modelo de regressao, deseja-se verificar a
significancia desse modelo, bem como, identificar quais variaveis explicativas, sao as que

exercem maior influéncia.

Nesse contexto, testes de hipéteses podem ser utilizados, como ferramentas para
tomar decisoes, com o objetivo de melhor ajustar o modelo, dentre os quais, destaca-se o
teste de adequagao global (BATES; WATTS, 2007).

Conforme o referido autor, para um modelo de regressao linear multiplo, o teste de
adequacao global determina se existe uma relacao linear entre a variavel resposta Y, e ao
menos uma das varidveis explicativas X1, Xs, ..., X,. Esse procedimento, ¢ considerado

um teste de bondade de ajuste para modelo, sendo as hipoteses apropriadas definidas por:

Hy : 512522"':519:0
H; : pelo menos um f3; # 0, para algum j =1,2,...,p

A rejeicao da hipotese nula implica que, pelo menos uma das variaveis explicativas, contribui
significativamente para o modelo. Este teste representa uma generalizacao do teste F', da
analise de varidncia (ANOVA).

Uma vez que determina-se que a regressao € significativa, deseja-se saber quais
variaveis explicativas sao importantes para nosso modelo. As hipdteses para testar a

significancia coeficiente de regressao 3;, sao:

HD : Bj =0
H1 . ﬁj 7é 0
A estatistica de teste para estas hipoteses é definida por:
o (5.12)

Var(B;)
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Se Hy : 8; = 0 nao for rejeitado, isso indica que a varidvel independente X; pode
ser excluida do modelo, pois ndo se relaciona significativamente com Y (considerando que
todas as demais varidveis independentes estejam presentes no modelo). O processo continua
até que restem apenas todas as variaveis independentes que sejam, de fato, significativas
para a variavel resposta (MARTINS, 2002).

Conforme o referido autor, para a realizacao de testes dessa natureza, é necessario
adotar um processo matricial para a estimagao do modelo de regressao linear multipla, e
obter as estimativas dos parametros. Os resultados dos testes para os ; sao encontrados

nas saidas dos softwares computacionais.

Apébs a identificacdo dos parametros significativos ao modelo, suas respectivas
variaveis sao consideradas, de modo a ajustar o modelo de regressao. Em seguida, as
pressuposicoes acerca do modelo de regressao linear necessitam ser verificadas, de modo a

validar o modelo.

5.2.1.2 Pressuposicdes do Modelo de Regressao Normal Linear

e Linearidade: y = X8 + ¢;

e Homoscedasticidade: Var(e;) = o2, Vi, em que 0% > 0. Isto é, a varidncia o2 da
distribuicao de probabilidade da variavel ¢ é constante para todas as varidveis

independentes do modelo;

e Independéncia: A covariancia Cov(e;,€;) = 0, Vi # j. Em outras palavras, os
erros associados a duas observacoes quaisquer sao nao-correlacionados, ou seja,

independentes;
e Normalidade: Os erros tém distribuicio Normal, ¢; ~ N(0; o?);

e As variaveis explicativas sdo linearmente independentes.

Faz-se necessario, verificar se tais pressuposigoes sao validas para o modelo ajustado,
pois a violacao destes pressupostos, apresentara consequéncias sérias em toda inferéncia

realizada no modelo.

Com esse intuito, os residuos do modelo, que representam uma estimativa do erro
aleatorio €, serdo utilizados, para verificar se as pressuposicoes do modelo nao estao sendo
violadas. Tais residuos (r;), denominados como, residuos ordinérios sdo definidos pela
Equagao 5.11. Como as variancias, Var(r;) # Var(e;) = 02, ndo propiciam comparacao,

uma possivel solugdo seria utilizar os residuos padronizados (BATES; WATTS, 2007).

5.2.1.3 Residuos Padronizados

Os residuos padronizados apresentam, média zero e variancia constante, sendo uteis

para detectar as inadequagoes das pressuposi¢oes dos erros, bem com, identificar valores
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que se diferem consideravelmente do restante dos dados e que, de alguma forma, afetam
o ajuste e as pressuposicoes do modelo. Tais valores sao conhecidos como observagoes

aberrantes ou outliers.

De acordo com Bates e Watts (2007), o residuo padronizado é expresso por:

E(r; j
i (7")

T _ Y% ~Y
b \/Var(ri) \/Var(ri) (5.13)

Possuem, E(rf) =0e Var(rf) =1,

Variancia constante, o que propicia a comparacao;

Utilizados na verificagdo de normalidade dos erros, homogeneidade das variancias e

deteccao de outliers;

Residuos r”, fora do intervalo [—2, 2], sdo considerados demasiadamente grandes e,

indicam um potencial outlier.

Nesse contexto, tem-se, também, o pressuposto de que os erros ¢; sao independentes,
isto é, sao nao-correlacionados: Cov(e;, €;) = E(e;,€;) = 0, Vi # j. A violagdo dessa
pressuposicao é conhecida como autocorrelagao. A presenca de autocorrelacdo nos erros
indica que os dados podem ter dependéncia temporal (BATES; WATTS, 2007).

5.2.1.4 Andlise dos Residuos

A analise dos residuos padronizados de um modelo de regressao, dar-se-a por meio
da utilizacao de testes de hipdteses especificos, bem como, por meio de técnicas graficas.
Ambos os procedimentos, sao utilizados para diagnosticar inadequagdes nas pressuposigoes

do modelo.

e Testes de Hipoteses: Os testes verificam, se os dados observados, sdo provenientes de

uma distribui¢do Normal.

— Normalidade: No presente estudo, o teste de normalidade de Shapiro-Wilk

foi utilizado. Sua abordagem é detalhada na subsecao 5.2.3.

e Técnicas Graficas: A disposi¢ao dos pontos no gréafico, sinaliza que as pressuposigoes

estao, ou nao, sendo violadas.

— Homoscedasticidade: Gréfico dos residuos padronizados (r!") versus valores
estimados (g). Pontos dispersos de forma aleatéria, contidos em uma faixa
horizontal, sinalizam homoscedasticidade. Caso contrario, tem-se indicacao de

heteroscedasticidade, o que viola a pressuposicao de variancia constante.
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— Independéncia: Graficamente, para detectar a existéncia de autocorrelacao,
toma-se como base, a funcao de autocorrelagao para os residuos padronizados.
Caso os pontos permanecam dentro dos intervalos de confianga, conclui-se que

os residuos sao nao-correlacionados, ou seja, independentes.

— Linearidade: Gréfico dos valores observados (y) versus valores estimados (§).
Pontos dispersos em torno de uma reta imaginaria, y = z, sinalizam que a

pressuposicao de linearidade nao esta sendo violada.

Caso a analise de residuos, indique a violagdo de ao menos uma das pressuposi¢oes
supracitadas, o ajuste de um modelo de regressao linear nao é adequada. A solucdo, serd
considerar uma classe de modelos de regressao mais ampla, para a variavel resposta. Nesse
trabalho, a abordagem sera realizada em termos dos modelos de regressao nao lineares,

apresentados na subsecao 5.2.2.

5.2.1.5 Coeficiente de Determinacao Multipla

Uma medida util, associada a reta de regressao, é o grau em que as predi¢oes
baseadas na equacao de regressao superam as predicoes baseadas em Y. Isto é, se as
predicoes, baseadas na reta, nao sao melhores que aquelas baseadas no valor médio de Y,
entao, nao adianta dispormos de uma equacgao de regressao. O coeficiente de determinacao
(R?), ¢ uma medida que reflete até que ponto os valores de Y estdo relacionados com os
de X (STEVENSON, 2001).

Como definido por Martins (2002), o coeficiente de determinagdo multipla, repre-
senta um indicador de qualidade do ajustamento, expresso por:

VR VE

2— _— = —
=1 VT VT

(5.14)

em que,

e Variagio Total: VT = > (Y; —Y)?

i=1

e Variagio Explicada: VE = 3 (V; — Y)?

i=1

e Variacdo Residual: VR =) (V; — Y;)?
i=1
O coeficiente R?, 0 < R? < 1, mede a porcentagem da variacio de Y que é explicada pelo

modelo.

Um aspecto importante é que, no caso de regressao miltipla, a quantidade de
variaveis independentes no modelo de regressao resultara em um valor mais elevado de
R?. Contudo, isso ndo significa necessariamente, um melhor ajuste da regressao aos dados,
nem maior precisao (BATES; WATTS, 2007).
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Por este motivo, uma medida que leve em consideracdo o niimero de variaveis
incluidas no modelo deve ser utilizada. Dessa forma, o coeficiente de determinacao ajustado

é definido por:

R—1- B (”_1> (5.15)

em que, n e p sao nimeros de observacoes e de coeficientes da fungao estimada, respectiva-

mente (MARTINS, 2002).

5.2.2 Regressdes Nao Lineares

De acordo com Montgomery, Peck e Vining (2012), existem muitas situagoes em
que um modelo de regressao linear pode nao ser apropriado. Por exemplo, o engenheiro ou
cientista, pode ter conhecimento da relagao entre a variavel resposta e as independentes,
a partir da teoria subjacente aos fenémenos. A relagdo entre essas varidveis, pode ser
determinada por uma equacao diferencial ou pela sua solugdo. Qualquer modelo que nao

seja linear nos parametros desconhecidos ¢ um modelo de regressao nao linear.

O simbolo @ representara o parametro em um modelo nao linear, de modo a
enfatizar a diferenca, entre o caso linear e o nao linear. O modelo de regressao nao linear,

é geralmente, descrito na literatura como:
yi = f(xi;0) + & (5.16)

De modo que,

e f: é uma funcao nao-linear diferencidvel,
e x;: representa os valores das p variaveis explicativas;
e 0O: vetor p x 1 de parametros desconhecidos;

e ¢;: erros aleatdrios nao-correlacionados, com distribuicao assintética N(0; o?).

No modelo de regressao nao linear, f(x;;0) é uma fungao nao linear dos pardmetros, deno-
minada de funcao de expectativa. Semelhante ao caso de regressao linear (MONTGOMERY
PECK; VINING, 2012).

Se os erros do modelo, sdo normalmente e independentemente distribuidos com
variancia constante, a aplicacao do método da maxima verossimilhanca, para o problema
de estimacao, levara ao método de minimos quadrados. Claramente, maximizar a fungao
de verossimilhanca é equivalente a minimizar a soma dos quadrados dos residuos. Portanto,

no caso da teoria Normal, as estimativas de minimos quadrados sdo iguais as estimativas

de maxima verossimilhanga (MONTGOMERY; PECK; VINING, 2012).
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No modelo de regressao nao-linear, definido na Equagao 5.16, a funcao de minimos

quadrados sera definida por:

SO) = [y — f(xi;0)]” (5.17)
i=1
Diferenciando a Equacao 5.17 em relacao a 0; (j = 1,...,¢), e igualando a zero,

obtemos um conjunto de ¢ equagdes normais expressas por:

& 0 i 0
>y — f(@i;0)] [‘%] =0 (5.18)
i=1 J =0
No entanto, no modelo nao-linear:
Of(xi; 0)
— 1
a0, (5.19)

sera funcao dos parametros desconhecidos e assume uma forma nao-linear, consequen-
temente, a solugao das equagoes normais pode ser extremamente dificil. Nesses casos, a

alternativa é utilizar métodos iterativos, para obter as estimativas do vetor 6.

Dos métodos interativos existentes, o de linearizacao ¢ o mais utilizado em programas
computacionais. Esse método, utiliza-se do algoritmo de Newton-Raphson, para a obtengao
das estimativas de minimos quadrados de 6, que consiste, em expandir f(x;;0) em séries

de Taylor, no ponto, 87 = (6o, , 0o,, - - - ,0o,), até a primeira ordem, obtendo-se a expressao:

f(xs;0) = f(xi:00) +Z[af Li; )] (0; — bo,) (5.20)

0=09

em que, 0y representa os valores iniciais dos pardmetros . Considerando, f? = f(x;;6y),
BY = (0, —6y.) e Zy,, referente as derivadas parciais em 6y, é possivel re-escrever, o modelo
J J ij

de regressao nao-linear da Equacao 5.16, na seguinte forma linear:
p
=Y 8%, +e (5.21)
j=1
Em notagdo matricial, a expressao Equacao 5.21 é definida por:
Yo = Zofo +¢€ (5.22)
Assim, obtém-se a estimativa de 3y por:
Bo = (2§ Zo) ™' 25 (y — fo) (5.23)
Como By = 0 — by, entdo pode-se definir:
6, = Go + 6o (5.24)

como uma estimativa revisada de . Esse processo iterativo deve continuar até que todos

os parametros sejam estimados.
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5.2.2.1 Diagnéstico de um Modelo de Regressdao Nao Linear

e Como os erros do modelo apresentam distribuigdo assintética, ¢; ~ N(0,0?), o teste

t pode ser usado como forma de sele¢do das variaveis;

A validacgao da funcao f pode ser verificada através de um grafico de y; versus ¥;;

A hipétese de homoscedasticidade pode ser verificada através de um gréfico de rf

versus i;

A hipétese de normalidade assintotica dos erros pode ser verificada através de um

grafico dos residuos padronizados ou através de teste de normalidade.

5.2.3 Teste de Normalidade

Os testes estatisticos podem ser utilizados com os mais variados objetivos, princi-
palmente, no que concerne a validacdo de um modelo adotado. Sob esse aspecto, testes
de normalidade sao utilizados, para verificar se a distribuicao de probabilidade, associ-
ada a um conjunto de dados, pode ser aproximada pela distribuicao Normal. Dentre os
testes de normalidade apresentados na literatura, o presente estudo abordara o Teste de
Shapiro-Wilk.

Wilk e Shapiro (1965) propuseram um teste de normalidade, baseado na estatistica
W dada por:
b2

> (2 —7)

=1

W = (5.25)

em que I(; sao os valores da amostra ordenados de forma nao decrescente. A constante b

é determinada da seguinte forma:

n/2
Z ($(n7i+1) - $(i)) A(n—i+1), se n ¢ par
i=1
h—
(n+1)/2
T(n—i+1) — ﬂf(i)) A(n—i+1), S€EN ¢ impar
i=1

em que a(,—i+1) sao constantes geradas pelas médias, variancias e covariancias, das estatis-
ticas de ordem, de uma amostra de tamanho n, de uma distribuicdo Normal. Para realizar
o teste de Shapiro-Wilk, deve-se:

e Formular as hipdteses nula (Hy) e alternativa (H,):

{ Ho : A amostra provém de uma populagdo Normal

H; : A amostra nao provém de uma populacao Normal

e Determinar o nivel de significAncia do teste («), fixado em 5%, geralmente;
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e Calcular a estatistica de teste W, definida na Equacao 5.25;

e Tomar a decisao: rejeitar Hy, ao nivel de significancia «, se o p-valor < a.

Na estatistica classica, o p-valor, denominado nivel descritivo do teste, é uma
medida que evidencia a rejeigao da hipotese nula (Hp). Em outras palavras, quanto menor
o p-valor, maior ¢ a evidéncia para rejeitar Hy. Dessa forma, se o p-valor é menor que o
nivel de significAncia («) proposto, entao rejeita-se Hg. Caso contrario, Hy nao é rejeitada.
Nesse estudo, considerar-se-4, um nivel de significancia («) de 5%, para a tomada de

decisao nas analises dos testes de hipdteses.

Uma vez que, o experimento tenha sido apresentado no Capitulo 4 e, apds a
abordagem sobre a teoria dos modelos de regressao, anteriormente exposta, a aplicacao
das técnicas de andlise de regressao, com os residuos padronizados, serda apresentada a
seguir. A priori, modelos de regressao linear, foram verificados para as variaveis em estudo.
Uma vez constatada, a impossibilidade de ajuste dos mesmos, os modelos nao lineares

foram investigados. Maiores detalhes podem ser observados na secao 5.3.

5.3 Aplicacao das Técnicas de Andlise de Regressao

Inicialmente, sera construido um modelo para a proporc¢ao dos gases, denominado
G(v), oriundos do processo termoquimico da cementacao. Com esse intuito, foram utilizados
os dados obtidos dos testes de TGA-DTA, apresentados na Tabela 13. As informagoes
contidas nessa tabela, representam as proporcoes dos gases liberados em relacao as

proporgoes do carvao vegetal (v), utilizadas nas misturas.

Em seguida, com o modelo definido G(v) e, a partir da fungdo concentragao
determinada pela Equagao 2.23 (pagina 2.23), sera construido um banco de dados, contendo
as informagoes referentes a: profundidade, tempo, concentracao do carbono, proporgoes

dos gases e a microdureza Vickers.

Utilizando-se das técnicas de andlise de regressao, abordadas na se¢ao anterior,
modelos para a estimagao da microdureza serdao determinados. Devido ao fato de haver
varios ajustes nos modelos, sera utilizada uma notagao padrao, denotada por D,,.q4,, para
referenciar a microdureza modelada, objetivando a determinagao do melhor modelo. De
modo que, o indice mod representa o tipo de modelo de regressao e o subindice i, refere-se

ao i-ésimo ajuste estatistico realizado.

Nesse contexto, a modelagem computacional foi realizada através do software
estatistico RStudio (versao 1.2.1335) da RStudio Inc., bem como, pelo software wrMazima
(versdao 19.11.0), que é um sistema de algebra computacional. Ambos sdo softwares de
livre acesso e uso, e estao disponiveis em <rstudio.com> e <maxima.sourceforge.net>,
respectivamente. Sugestoes de literaturas para esses dois softwares sao (CRAWLEY, 2012)
e (ANDRADE, 2015), respectivamente.


rstudio.com
maxima.sourceforge.net
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5.3.1 Ajuste dos Modelos para a Proporcdo dos Gases

Baseado nas informagoes extraidas das andlises térmicas TGA e DTA das misturas,
contidas na Tabela 13 da subsecao 5.3.1.1, o ajuste da regressao linear para a propor¢ao
dos gases liberados no processo, denominado de modelo G, serd inicialmente apresentado
na subsecao 5.3.1.2. Em seguida, serda abordado o caso da regressao nao linear para o

ajuste do modelo GG, descrito na subsecao 5.3.1.3.

5.3.1.1 Anélises Térmicas TGA e DTA das Misturas

Para as andlises térmicas das misturas foi utilizado um analisador térmico diferencial
com termogravimetria simultanea da marca SHIMADZU série DTG-60, do LSR no CT-
UFPB. O objetivo principal dessas andlises é a verificagao da combustibilidade das misturas

entre o carvao vegetal e a calcita mineral, considerando um baixo gradiente térmico.

A andlise termogravimétrica (TGA) é utilizada para medir as variagdes do peso do
material, em funcdo da temperatura ou tempo, sob condigoes atmosféricas controladas.
Tais variagoes podem estar relacionadas com a decomposicao, oxidagao, reagoes de redugao,

volatilizacao dos componentes da amostra ou outras reacoes.

Simultaneamente, a andlise térmica diferencial (DTA) mede o fluxo de calor de
uma amostra em funcao da temperatura e do tempo. Quaisquer reacoes fisico-quimicas do
material, envolvendo variacoes de calor, é captada pelo equipamento. Em outras palavras,
determina a variagdo da temperatura relacionada com o calor absorvido (endotérmica) ou

liberado (exotérmica).

Figura 27 — Resultados dos testes (a) TGA e (b) DTA das misturas nas proporgoes 0 %C'V',
30 %CV, 50 %CV, 70 %CV e 100 %CV .
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Fonte — Préprio autor.
Para cada andlise foi utilizada uma amostra com aproximadamente 10mg da

mistura. Em seguida, essa amostra foi colocada em um cadinho de alumina e introduzido

no compartimento do equipamento. As configuragoes do equipamento utilizadas foram:
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taxa de aquecimento de 10°C/min, temperatura maxima de 1000°C e vazao de ar de
50 ml/min.

Na Figura 27, sdo apresentados os resultados obtidos a partir dos testes TGA e

DTA, das misturas de carvao vegetal e calcita mineral, nas seguintes proporcoes 0 %CV,
30 %CV, 50 %CV, 70 %CV e 100 %CV .

Observa-se, a partir da Figura 27, que na faixa de 500 °C ha uma perda de massa em
todas as proporgoes (%CV'). Essa perda é verificada em menor quantidade para a calcita
mineral pura (0%CV) e em maior quantidade para o carvao vegetal puro (100 %CV).
Apés a temperatura de aproximadamente 800 °C, ha uma estabilizacdo quanto a perda de
massa em todas as misturas carbonetantes. Destaca-se, uma grande quantidade de massa

perdida pelo carvao vegetal (100 %CV).

Conforme indicado na Tabela 13, os resultados obtidos a partir do TGA apresentam
a relacao entre as porcentagens das massas das misturas e as médias das porcentagens dos

gases liberados no processo, compreendidos na faixa de 950°C +5%.

Tabela 13 — Resultados obtidos do TGA quanto as porcentagens das misturas e médias
das porcentagens dos gases liberados, na faixa de temperatura entre 902,5°C
e 997,5°C.

Misturas 0%CV 30%CV 50%CV  70%CV 100 %CV
Gases Liberados 45,01% 53,21% 69,86%  77,97%  98,14%

Fonte — Préprio autor.

Corroborando com a anélise gréafica, verifica-se que na mistura 100 %CV h& uma
liberagao de 98,14% dos gases. Os resultados apresentados na Tabela 13 servirao de base

para a modelagem da varidvel referente aos gases liberados.

5.3.1.2 Ajuste do Modelo de Regressao Linear

Dessa forma, o modelo Gy;,, serd definido em termos da proporcao de carvao vegetal

v, interpretada como varidvel independente. O referido modelo linear sera definido por:
Glinl (U) = b() + b1U (526)

Através do software estatistico RStudio, doravante simplesmente R, o ajuste dos dados
para o modelo de regressao linear Gy, (v), foi realizado, apresentando como resultado o
Quadro 1.

De acordo com os resultados do Quadro 1, verifica-se que os parametros by e by sao
significativos, visto que, seus p-valores 0,000797 e 0,001604, respectivamente, sao menores

do que o nivel de significancia adotado nesse trabalho (o = 0,05).
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Quadro 1 — Estimativas para o modelo de regressao linear Gy, .

Formula: G ~ b0 + bl *x (v)

Parameters:
Estimate Std. Error t value Pr(>|tl)
b0 0.41668 0.02986 13.96 0.000797 *x*x
b1l 0.54345 0.04935 11.01 0.001604 x*xx
Signif. codes: O “*x%x’ 0.001 ‘x*x’ 0.01 ‘%’ 0.05 ‘.’ 0.1 ° ’ 1

Residual standard error: 0.03759 on 3 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 1

Achieved convergence tolerance: 8.93e-09

Fonte — Préprio autor.

De modo a validar o modelo de regressao Gy, , 0s seguintes pressupostos, necessitam

ser avaliados:

1. Normalidade dos erros do modelo.

Para a verificagao da normalidade dos erros do modelo Gy, , foi realizado o teste de

Shapiro-Wilk, através do R, apresentando como resultado o Quadro 2.

Quadro 2 — Teste de normalidade Shapiro-Wilk para os erros do modelo Gy, .

Shapiro-Wilk normality test

data: summary(Glinl)$residuals
W = 0.94085, p-value = 0.6719

Fonte — Préprio autor.

De acordo com os resultados obtidos, no Quadro 2, verifica-se que, o p-valor é igual
a 0,6719, sendo maior que 5 %. Portanto, nao h& motivos para rejeitar a hipdtese

nula, ao nivel de significincia de 5%, ou seja, os erros do modelo Gy, sdo normais.

2. Homoscedasticidade dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposi¢ao de homoscedasticidade dos erros do modelo
Glin,, fol realizado o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a

Figura 28.
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Figura 28 — Teste grafico de homoscedasticidade dos erros referente ao modelo Gy, -
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 28, os pontos encontram-se dispersos de forma aleatoria, sinali-
zando, dessa forma, que os erros sao homoscedasticos, ou seja, possuem variancia
constante. Portanto, a pressuposicao de homoscedasticidade dos erros do modelo

Glin,, DNao € violada.

3. Independéncia dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposicao de independéncia dos erros do modelo Gy,

foi realizado o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 29.

Figura 29 — Teste grafico de independéncia dos erros referente ao modelo Gy, -
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 28, é possivel observar que os pontos encontram-se dentro do
intervalo de confianca, dessa forma, conclui-se que os erros do modelo Gy;,, sao

independentes.

4. Linearidade do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposi¢ao de linearidade do modelo Gjy;,,, foi realizado

o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 30.
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Figura 30 — Teste grafico de linearidade referente ao modelo Gy, -
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 30, é possivel observar que os pontos encontram-se dispersos em
torno de uma reta y = x, sinalizando, dessa forma, que a pressuposicao de linearidade

nao é violada. Portanto, o modelo Gy;,, ¢é linear.

Diante dos pressupostos anteriormente analisados, verifica-se que as condigoes de
normalidade, homoscedasticidade e independéncia dos erros, bem como, a pressuposicao
de linearidade do modelo Gy;,,, sdo satisfeitas. Portanto, por atender tais pressupostos,
conclui-se que é possivel estimar a proporcao dos gases GG através de um modelo de

regressao linear.

Como indicador de bondade de ajustamento para o modelo Gj;,,, foi calculado o
coeficiente de determinacio R? no valor de 0,9758549, constatando-se um excelente ajuste
para o modelo. Isto é, aproximadamente 97,59 % da variacao da proporcao dos gases é

explicada pela variacao do modelo Gy, .

5.3.1.3 Ajuste do Modelo Nao Linear

Em se tratando da regressao nao linear, para o ajuste do modelo GG, usar-se-a o

seguinte modelo polinomial de ordem 2:
Gpoh ('U) = bo -+ bl'U -+ b2U2 (527)

Através do software R, o ajuste dos dados para o modelo de regressao polinomial G, (v),

foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 3.

De acordo com os resultados do Quadro 3, verifica-se que os parametros b; e by
foram rejeitados do modelo, visto que, seus p-valores 0,12579 e 0,31055, respectivamente,
nao sao significativos. Isto é, esses p-valores sao maiores do que o nivel de significancia
adotado nesse trabalho (a = 0,05). Dessa forma, o tinico parametro significativo é o

intercepto by, e nao faz sentido o ajuste de um modelo sem variaveis explicativas.
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Quadro 3 — Estimativas para o modelo de regressao polinomial G,y .

Formula: G ~ b0 + bl *x (v) + b2 *x (v)~2

Parameters:

Estimate Std. Error t value Pr(>|tl)

b0 0.44105 0.03208 13.747 0.00525 x*x
bl 0.36160 0.14201 2.546 0.12579
b2 0.18185 0.13509 1.346 0.31055

Signif. codes: O “*x%x’ 0.001 ‘x*x’ 0.01 ‘%’ 0.05 ‘.’ 0.1 ° ° 1
Residual standard error: 0.03334 on 2 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 1

Achieved convergence tolerance: 3.691e-07

Fonte — Préprio autor.

5.3.1.4 Tomada de Decisao do Modelo

A partir do que foi exibido, nas subse¢oes 5.3.1.2 e 5.3.1.3, é possivel concluir que,

o melhor ajuste para a proporc¢ao dos gases, baseado nas proporg¢oes de carvao vegetal, é o

modelo Gy, , obtido através da regressao linear.

Portanto, o modelo G sera definido como:
G(v) = 0,42 + 0,54v (5.28)
Esse modelo encontra-se representado graficamente na Figura 31.

Figura 31 — Grafico do modelo para a proporgao dos gases G(v).
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Fonte — Préprio autor.
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5.3.2 Ajuste dos Modelos para a Microdureza Vickers

No presente estudo, define-se a microdureza Vickers das pecas como variavel
dependente (resposta). As varidveis independentes a serem utilizadas, através dos métodos

de regressao, para o ajuste dos modelos sao:

a: profundidade em metros (m);

t: tempo em segundos (s);

e v: proporcao de carvao vegetal (% CV);

G = G(v): propor¢ao dos gases na concentracao v, definido na Equagao 5.28;

C = C(z,t): concentragao de carbono em (% C), definido na Equagdo 2.16.

Inicialmente, o modelo de regressao linear multipla foi ajustado aos dados, de modo
a verificar o comportamento da variavel resposta, com relagao as variaveis independentes.

O referido modelo pode ser definido por:

Diimy (2,8, 0) = bo + bu[2] + ba[t] + b [C(, )] + ba [G(0)] (5.29)

Através do R, o ajuste dos dados para o modelo de regressao linear multipla,

Dyin, (x,t,v), foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 4.

Quadro 4 — Estimativas para o modelo de regressao linear Dy;,,,.

Formula: D ~ b0 + bl * (x) + b2 * (t) + b3 * (C) + b4 *x (G)

Parameters:

Estimate Std. Error t value Pr(>|t])
b0 1.029e+02 8.491e+00 12.122 <2e-16 **x
bl -4.096e+02 .050e+02 -0.453 0.6520
b2 7.326e-04 .431e-04 2.135 0.0356 =
b3 2.350e+02 .340e+00 37.064 <2e-16 *x*x*
bd -2.917e+01 .112e+01 -2.623 0.0103 =

= O W ©

Signif. codes: 0 ‘“*x*x’ 0.001 ‘*x%’ 0.01 ‘%’ 0.056 ‘.’ 0.1 ¢ ’ 1

Residual standard error: 9.365 on 85 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 2

Achieved convergence tolerance: 1.67e-07

Fonte — Préprio autor.

De acordo com os resultados do Quadro 4, verifica-se que o parametro b; foi

rejeitado do modelo, visto que, seu p-valor 0,6520, nao ¢ significativo. Isto é, esse p-valor é
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maior do que o nivel de significAncia adotado nesse trabalho (o = 0,05). Dessa forma, sera

necessario um novo ajuste para o modelo, apenas com os parametros significativos.

O novo modelo de regressao é definido por:

Dlm2 (I’, t, U) = bo + bg [t] + b3 [C(ZL‘, t)] + b4 [G(U)] (530)

Através do R, o ajuste dos dados para o novo modelo de regressao linear miltipla,

Dyin, (z,t,v), foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 5.

Quadro 5 — Estimativas para o modelo de regressao linear Dy;,,.

Formula: D ~ b0 + b2 * (t) + b3 * (C) + bd x (G)

Parameters:

Estimate Std. Error t value Pr(>|t])
bO 1.019e+02 .142e+00 12.515 < 2e-16 *x*x
b2 7.149e-04 .392e-04 2.107 0.03801 =
b3 2.366e+02 .230e+00 45.232 < 2e-16 *x*x
bd -2.917e+01 .107e+01 -2.635 0.00998 x*xx

= O W o«

Signif. codes: O “*x*x’ 0.001 ‘x*x’ 0.01 ‘%’ 0.05 ‘.’ 0.1 ° ° 1

Residual standard error: 9.321 on 86 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 2

Achieved convergence tolerance: 1.258e-07

Fonte — Préprio autor.

Observa-se através do Quadro 5 que, a principio, esse modelo de regressao linear
multipla pode ser o adequado em termos de parametros, visto que, todos os p-valores dos
parametros, indicam significAncia entre as variaveis analisadas. Dessa forma, a partir da
Equagao 5.30, e utilizando os resultados dos parametros, o modelo de regressao linear

multipla Dy;,,, é definido por:

Dy, (1, 0) = 101,89 + 7,15 x 107 [1] + 236,58 [C'(x, t)] — 29,17 [G(v)] (5.31)

Entretanto, por se tratar de um modelo de regressao, nesse caso do tipo linear

multipla, os pressupostos precisam ser verificados de modo a validar o resultado de Dy, .

1. Normalidade dos erros do modelo.

Para a verificagao da normalidade dos erros do modelo Dy;,,, foi realizado o teste de

Shapiro-Wilk, através do R, apresentando como resultado o Quadro 6.

De acordo com os resultados obtidos, no Quadro 6, verifica-se que, o p-valor ¢é igual

a 0,006831, sendo menor que 5 %. Portanto, hd motivos para rejeitar a hipdtese nula,
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ao nivel de significancia de 5%, ou seja, os erros do modelo Dy;,, ndo sdo normais.

Isto é, viola a pressuposicao de normalidade dos erros do modelo.

Quadro 6 — Teste de normalidade Shapiro-Wilk para os erros do modelo Dy;,,.

Shapiro-Wilk normality test

data: residuals(D1lin2)/summary(D1lin2) $sigma
W = 0.95956, p-value = 0.006831

Fonte — Préprio autor.

2. Homoscedasticidade dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposicao de homoscedasticidade dos erros do modelo
Dy, , foi realizado o teste gréafico, através do R, apresentando como resultado a

Figura 32.

Figura 32 — Teste grafico de homoscedasticidade dos erros referente ao modelo Dy, .
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 32, os pontos nao encontram-se dispersos de forma aleatéria,
sinalizando, dessa forma, que os erros nao sao homoscedasticos, ou seja, nao possuem
variancia constante. Portanto, a pressuposicao de homoscedasticidade dos erros do

modelo Dy;,,, ¢ violada.

3. Independéncia dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposicao de independéncia dos erros do modelo Dy;y,,,

foi realizado o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 33.
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Figura 33 — Teste grafico de independéncia dos erros referente ao modelo Dy, .
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 32, é possivel observar que alguns pontos encontram-se fora do
intervalo de confianga, dessa forma, conclui-se que os erros do modelo Dy;;,,, ndo sao
independentes.

4. Linearidade do modelo.
De modo a diagnosticar, a pressuposigao de linearidade do modelo Dy;,,,, foi realizado

o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 34.

Figura 34 — Teste grafico de linearidade referente ao modelo Dy;;,, .
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Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 34, é possivel observar que alguns pontos nao encontram-se
dispersos em torno de uma reta y = x, sinalizando, dessa forma, que a pressuposicao

de linearidade ¢é violada. Portanto, o modelo Dy;,, nao ¢ linear.
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Diante dos pressupostos, anteriormente analisados, verifica-se que as condicoes de
normalidade, homoscedasticidade e independéncia dos erros, bem como, a linearidade do
modelo nao sao satisfeitas. Por violar tais pressuposi¢oes, conclui-se que nao é possivel
estimar a microdureza Vickers Dy através de um modelo de regressao linear multipla.
Essa conclusao corrobora com a afirmacao dada por Paun, Cojocaru e Mihailov (2012,

tradugao nossa):

As informagdes existentes sobre os processos baseados nos fenémenos de
difusdo, geralmente requerem o uso de programacao nao composicional
de segunda ordem, para a explicacdo das interagOes entre os pardme-
tros do processo (parametros independentes) e seus efeitos a nivel de
variagdo das caracteristicas estruturais e nos respectivos valores fisicos
e caracteristicas mecénicas (pardmetros dependentes). A razao em usar
esse tipo de programa consiste, por um lado, no fato de que os processos
subjacentes a formacdo de camadas de difusdo ndo podem ser matemati-
camente definidos usando modelos lineares e, por outro, ha conhecimento
suficiente referente ao intervalo em que os valores de interesse podem ser
encontrados.

Diante do exposto, outros modelos de regressao nao linear foram devidamente
ajustados de modo a identificar, dentre esses, aquele que melhor se adequa aos dados
em analise. Sob o ponto de vista matematico, os modelos polinomiais foram inicialmente

testados.

5.3.3 Ajuste dos Modelos de Regressao Nao Linear para a Microdureza

Dentre os varios modelos nao lineares existentes na literatura, dar-se-a inicio aos
ajustes através dos modelos polinomiais de ordem 2. Em seguida, outros modelos nao

lineares, similarmente analisados, serao apresentados de forma resumida na Tabela 14.

5.3.3.1 Modelos Polinomiais de Ordem 2

Nesse caso, os ajustes de regressao nao linear, foram baseados, a partir do modelo

polinomial de ordem 2, a 4 variaveis, definido pelo polinémio geral:

p(z,t,C,G) = by + by (x) + ba(t) + b3(C) + ba(G)
+ b5(£(])2 + bﬁ(t)2 + b7(0)2 + bg(G)2

+ (5.32)
_l’_

O modelo D,y é expresso como:

Dyot(,t,v) = p(, 1, C(x,1), G(v)) (5.33)

Inicialmente, foram ajustados os dados para os modelos de regressao nao linear, do
tipo polinomial de ordem 2, D,q, € Dp,,, 0s quais apresentaram violagoes nas pressuposi-

¢oes para o diagnéstico do modelo de regressao. Em seguida, foi realizado um novo ajuste,
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para o seguinte modelo.
Dp013 = bo + b1 (17) + bz(t) + bg(C) + b4(G) + bg($t> + blO(I‘C) +
+ b11(2.G) + b12(t.C) 4 bi3(t.G) + b14(C.G) (5.34)
Através do R, o ajuste dos dados para o modelo de regressao nao linear, do tipo
polinomial de ordem 2, Dy, (2, t,v), foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 7.

Quadro 7 — Estimativas para o modelo de regressao polinomial D, .

Formula: D ~ b0 + bl * (x) + b2 *x (t) + b3 *x (C) +
b4 * (G) + b9 * (x *x t) + bl0 * (x * C) +
b1l * (x * G) + bl12 * (t * C) +
b13 * (t * G) b14 * (C * G)

+

Parameters:
Estimate Std. Error t value Pr(>|t]|)
b0 8.240e+01 2.439e+01 3.379 0.00113 =*x%

b1 6.466e+03 1.028e+04 0.629 0.53107

b2 -5.381e-03 2.376e-03 -2.265 0.02623 =*
b3 4.371e+02 4.393e+01 9.948 1.39e-15 x*xx*xx
b4 7.954e+00 3.386e+01 0.235 0.81488

b9 7.615e-01 2.651e-01 2.873 0.00523 x*x*
bl10 -4.590e+04 4.070e+04 -1.128 0.26282

bll -4.865e+03 8.352e+03 -0.582 0.56193

bl12 -5.389e-04 1.844e-03 -0.292 0.77092

b13 7.484e-03 3.166e-03 2.364 0.02054 =x*

5

bl4d -2.694e+02 .851e+01 -4.604 1.56e-05 *xxx

Signif. codes: O “*x%x’ 0.001 ‘x*x’ 0.01 ‘%’ 0.05 ‘.’ 0.1 ° ° 1

Residual standard error: 7.67 on 79 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 2

Achieved convergence tolerance: 6.012e-07

Fonte — Préprio autor.

De acordo com os resultados do Quadro 7, verifica-se que os parametros: by, by, big,
b11 e byo nao sao significativos. Isto é, os p-valores desses parametros, sao maiores do que o
nivel de significAncia adotado nesse trabalho (a = 0,05). Dessa forma, serd necessario um

novo ajuste para o modelo, apenas com os parametros significativos.

Doty = bo + ba(t) + b3(C) + by(x.t) + b13(t.G) + b14(C.G) (5.35)

Através do R, o ajuste dos dados para o modelo de regressao nao linear, do tipo

polinomial de ordem 2, D, (z, t, v), foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 8.
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Quadro 8 — Estimativas para o modelo de regressao polinomial D, .

Formula: D ~ bO + b2 *x (t) + b3 * (C) + b9 *x (x *x t) +
b13 * (t * G) + bld *x (C * G)

Parameters:
Estimate Std. Error t value Pr(>|t]l)
b0 8.084e+01 2.629e+00 30.755 < 2e-16 **x%

b2 -4.292e-03 1.557e-03 -2.756 0.00717 =*x
b3 4.154e+02 3.296e+01 12.603 < 2e-16 **x*
b9 1.348e-01 1.033e-01 1.305 0.19559

b13 6.888e-03 2.200e-03 3.131 0.00240 x*x*
bl4 -2.536e+02 4.717e+01 -5.376 6.72e-07 **x*

Signif. codes: O ‘*x*x’ 0.001 ‘=*x’ 0.01 ‘%’ 0.05 ‘.’ 0.1 ° ° 1

Residual standard error: 8.214 on 84 degrees of freedom

Number of iterations to convergence: 2

Achieved convergence tolerance: 1.996e-07

Fonte — Préprio autor.

De acordo com os resultados do Quadro 8, verifica-se que apenas o parametro b
nao é significativo. Isto é, o p-valor desse parametro, é maior do que o nivel de significancia
adotado nesse trabalho (o = 0,05). Dessa forma, sera necessario um novo ajuste para o

modelo, apenas com os parametros significativos.

Dyory = b+ ba(t) + b3(C) + b13(t.G) + b14(C.G) (5.36)

Através do R, o ajuste dos dados para o modelo de regressao nao linear, do tipo

polinomial de ordem 2, Dy, (z,t,v), foi realizado, apresentando como resultado o Quadro 9.

Observa-se através do Quadro 9 que, a principio, esse modelo de regressao nao
linear, do tipo polinomial de ordem 2, pode ser o adequado em termos de parametros, visto
que, todos os p-valores dos parametros, indicam significancia entre as variaveis analisadas.
Dessa forma, a partir da Equacao 5.36, e utilizando os resultados dos pardmetros, o modelo

de regressao nao linear, do tipo polinomial de ordem 2, D,,;, é definido por:

Dyoi (7, t,0) = 81,81 — 4,03 x 107%[¢] + 411,16[C(x,t)] +
+ 6,89 x 107°[t.G(v)] + 253,59[C (z,t).G(v)] (5.37)
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Quadro 9 — Estimativas para o modelo de regressao polinomial D, .

Parameters:

b2 -4.027e-03
b3 4.112e+02
b13 6.888e-03
bl4 -2.536e+02

I S N

Signif. codes: O

Residual standard

533e+00 32.
.5560e-03 -2.
.293e+01 12
.209e-03 3.
.737e+01 -5.

Cx%xx’ 0,001

302
598

.484

118

Estimate Std. Error t value Pr(>|tl)
b0 8.181e+01 2.

< 2e-16
0.01106
< 2e-16
0.00249

354 7.21e-07

Coxox?

0.01 “x?

%k %k %

* ok %

* %

* %k *k

0.056 .7 0.1

error: 8.248 on 85 degrees of freedom

Achieved convergence tolerance:

Number of iterations to convergence: 2

1.37e-07

[4

Formula: D ~ bO + b2 * t + b3 * C + b13 *x t * G + bld * C x G

J

1

Fonte — Préprio autor.

Por se tratar de um modelo de regressao nao linear, nesse caso, do tipo polinomial

de ordem 2, os pressupostos do modelo precisam ser verificados, de modo a validar o

resultado de D

polsz

1. Normalidade dos erros do modelo.

Para a verificacao da normalidade dos erros do modelo D, , foi realizado o teste de

Shapiro-Wilk, através do R, apresentando como resultado o Quadro 10.

Quadro 10 — Teste de normalidade Shapiro-Wilk para os erros do modelo D, .

Shapiro-Wilk normality test

data: residuals(Dpol3)/summary(Dpol3) $sigma
W = 0.9893, p-value = 0.6797

Fonte — Préprio autor.

De acordo com os resultados obtidos, no Quadro 10, verifica-se que, o p-valor é igual

a 0,6797, sendo maior que 5 %. Portanto, nao ha motivos para rejeitar a hipotese

nula, ao nivel de significincia de 5%, ou seja, os erros do modelo D,,,, sao normais.

2. Homoscedasticidade dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposi¢ao de homoscedasticidade dos erros do modelo

D,oi,, foi realizado o teste gréafico, através do R, apresentando como resultado a

Figura 35.
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Figura 35 — Teste grafico de homoscedasticidade dos erros referente ao modelo D,,.
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=
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@ o co °©° o °
g . ° ©
g ° o
8 - g%
v a a =
Q Q
(2] a [s] o
T T T T
150 200 250 300

Valores Ajustados
Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 35, os pontos encontram-se dispersos de forma aleatéria, sinali-
zando, dessa forma, que os erros sao homoscedasticos, ou seja, possuem variancia
constante. Portanto, a pressuposicao de homoscedasticidade dos erros do modelo

D14, nao ¢ violada.

3. Independéncia dos erros do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposicao de independéncia dos erros do modelo D,

foi realizado o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 36.

Figura 36 — Teste gréafico de independéncia dos erros referente ao modelo D, .

1.0

ACF

0.2 00 02 04 06 08

Lag
Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 36, é possivel observar que os pontos em sua maioria, encontram-se
dentro do intervalo de confianga. Os pontos que ultrapassaram esse intervalo, possuem
baixa autocorrelacao e, portanto, nao interferem na pressuposi¢do de independéncia

dos erros. Dessa forma, conclui-se que os erros do modelo D,,;,, sao independentes.



Capitulo 5. MODELAGEM MATEMATICA PARA A MICRODUREZA VICKERS 93

4. Linearidade do modelo.

De modo a diagnosticar, a pressuposicao de linearidade do modelo Dy, foi realizado

o teste grafico, através do R, apresentando como resultado a Figura 37.

Figura 37 — Teste grafico de linearidade referente ao modelo D,y .

250 300
|

Valores Ajustados
200
|

150
|

Dureza Vickers

Fonte — Préprio autor.

Conforme a Figura 37, é possivel observar que os pontos encontram-se dispersos em
torno de uma reta y = x, sinalizando, dessa forma, que a pressuposicao de linearidade

nao é violada.

Diante dos pressupostos anteriormente analisados, verifica-se que as condigoes de
normalidade, homoscedasticidade e independéncia dos erros, bem como, a pressuposicao
de linearidade do modelo D,,;,, sao satisfeitas. Portanto, por atender tais pressupostos,
conclui-se que é possivel estimar a microdureza Vickers Dy através de um modelo de

regressao nao linear, do tipo polinomial de ordem 2.

Como indicador de bondade de ajustamento para o modelo D, foi calculado o
coeficiente de determinacao R? no valor de 0,9702667, constatando-se um excelente ajuste
para o modelo. Isto é, aproximadamente 97,03 % da variacao da microdureza Vickers é

explicada pela variagao do modelo D, .

5.3.3.2 Qutros Modelos N3o Lineares

De maneira analoga aos procedimentos de determinacao e verificagdo dos pressu-

postos, utilizados ao modelo de regressao nao linear D,,;,, outros modelos foram testados.
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Dentre os quais:

Dipor, = b3(C) + bg(.t) + b13(t.G) + b14(C.G)

Do, = by + br(C)? + bs(G)?
Dy, = bo + ba(t) 4+ b3(C) + b13(¢.G) + b14(C.G)

Doty = b3(C) + b12(t.C) + bi3(t.G) + b14(C.G)

Dyt = b + b12(t.C) + b13(t.G) 4 b14(C.G) (5.38)
Diog, = balog(t) + b3(C') + by log(G)

Deyy, = bg + bgerf (C) + byerf (G)

Deap, = ba(t) + b3(C) + by exp(G)

Vale ressaltar que, todos os modelos definidos nas Equacoes 5.38, foram analisados
estatisticamente, seguindo todo o procedimento executado anteriormente, para o ajuste do
modelo de regressao nao linear D,,. Devido ao volume de informagoes computacionais,
observado a todos esses ajustes, e visando uma maior otimizagdo da analise estatistica, os
resultados dos diagnosticos, para a analise dos residuos, dos demais modelos ajustados,

sao apresentados de forma resumida, na Tabela 14.

Tabela 14 — Modelos de regressao nao lineares analisados, segundo os testes da normalidade,
homoscedasticidade e independéncia dos erros, bem como, o indicador de
bondade de ajustamento (R?).

Condi¢oes Analisadas Modelos Analisados para a Microdureza Vickers
Dpoll Dp012 DPOla D’p014 Dpols DlOgl DeTfl Dewpl

Testes | Normalidade Vv F Vv F F A\ A% F

dos Homoscedasticidade F F Vv F F F F F

Erros | Independéncia F F \% F A% F A% F
Indicador de Bondade (R?) 0,876 0,935 0,970 0,916 0,902 0,870 0,952 0,923

Nas condigoes analisadas, V=Verdadeiro e F=Falso, para a nao rejeicdo da hipotese Hy.
Fonte — Préprio autor.

5.4 Modelo Escolhido para Dy,

Dentre as varias regressoes lineares e nao lineares analisadas, optou-se pelo modelo
D14, pois 0 mesmo atendeu a todas as pressuposigoes impostas a um modelo de regressao.
Conforme observado na Tabela 14, em relacao aos erros, verifica-se que os mesmos sao
normais (teste de normalidade), possuem varidncia constante (teste de homoscedasticidade)
e sdo independentes (teste de independéncia). Além disso, a condi¢ao de linearidade do

modelo, também ¢é verificada como verdadeira.

No que diz respeito, ao indicador de bondade (R?), constata-se um excelente ajuste
para o modelo, visto que, aproximadamente de 97,0 % da variagdo da microdureza de

Vickers é explicada pela variacao do modelo.
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Diante do exposto, sob o ponto de vista estatistico, o modelo escolhido para estimar

a microdureza Vickers serd Dy = D, definido pela Equacao 5.37, ou seja:

Dy (z,t,v) = 81,81 — 4,03 x 107°[t] 4+ 411,16[C (z, )] +
+ 6,89 x 107°[t.G(v)] + 253,59[C (z,t).G(v)] (5.39)

de modo que:

150.
o C(x,t) =120 — erf (W), definido pela Equacao 2.23 (pagina 35), deter-

mina a concentragao de carbono e

e G(v) =0,42 + 0,54, definido pela Equacao 5.28 (pagina 83), determina a proporgao

dos gases.

Portanto, o modelo apresentado pela Equacao 5.39 serd utilizado para analisar
as relacoes entre as variaveis profundidade, tempo e a proporcao de carvao vegetal,

possibilitando, dessa forma, estimar a previsao dos valores para a microdureza Vickers.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAQ

6.1 Resultados dos Experimentos

6.1.1 Resultados dos Ensaios de Microdureza

Conforme apresentado anteriormente no Capitulo 4, a Tabela 17 (pagina 122), exibe
as médias dos ensaios de microdureza Vickers das pecgas. Para uma melhor visualizagao dos
resultados obtidos, as trés representacoes graficas da Figura 38 apresentam as microdurezas
das pecas, agrupadas segundo as proporcoes de carvao vegetal a 30 %, 50% e 70 %),
respectivamente. Nesse contexto, as microdurezas da pega original O sao utilizadas como

parametro comparativo.

Figura 38 — Representagao dos valores experimentais das microdurezas Vickers das pegas
segundo as proporgoes de carvao vegetal: (a) 30 %CV, (b) 50 %CV e (c)

70 %CV.
(a) Pecas com 30 %CV (b) Pegas com 50 %CV
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Fonte — Préprio autor.
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Observa-se, diante das representagoes graficas da Figura 38, que nas pecas G, H e
I os valores das microdurezas sao maiores, em quase todas as profundidades, independente
da proporcao de carvao vegetal. Nessas pecas, o tempo no processo de cementacao ¢ igual
a 3h. Apenas na peca D, com tempo de 2h, algumas profundidades apresentaram valores

de microdureza superiores a pega G.

Destaca-se também, através da Figura 38(b), que as curvas dos valores das micro-
durezas correspondentes as pecas B, E e H, ou seja, pecas com a proporcao de 50 %CV,

possuem um comportamento similar e sdo, basicamente, equidistantes entre elas. Indepen-

dente do tempo.

Na Figura 39, sao exibidas trés representagoes graficas com as microdurezas das
pecas, agrupadas conforme os tempos de 1 h, 2h e 3h, utilizados no processo de cemen-

tagdo. Similarmente, as microdurezas da peca original O sao utilizadas como parametro

comparativo.

Figura 39 — Representacao grafica dos valores experimentais das microdurezas Vickers das

pegas segundo o tempo de cementagao: (a) 1h, (b) 2h e (c) 3h.
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Fonte — Préprio autor.

Através da Figura 39, observa-se que para o tempo no processo de cementacao de

3 h, os valores experimentais da microdureza Vickers, sao superiores em relacao aos demais
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tempos observados no experimento. Dessa forma, constata-se a influéncia do tempo para o
processo de cementacao, devido ao aumento do teor de concentracao de carbono, conforme

apresentado na Figura 5 (pagina 36).

No que diz respeito as pegas com a propor¢ao de carvao vegetal em 70 %CV,
constata-se através da Figura 39 que, as mesmas possuem valores de microdurezas Vickers

menores, nas profundidades iniciais.

Verifica-se que, os valores experimentais das microdurezas Vickers tendem a estabi-
lizar, na faixa entre 120 HVj5 e 150 HV{ 5, conforme as representacoes graficas exibidas

nas Figuras 38 e 39.

Observa-se em todas as representacoes graficas das Figuras 38 e 39 que os valores
das microdurezas obtidas da pega original O, isto ¢, sem nenhum tratamento térmico, sao
superiores as demais pecas tratadas termicamente, em relagdo as profundidades acima de

1mm. Essa caracteristica ocorre devido ao recozimento das pegas.

Na Figura 40 exibe as microestruturas na regiao central das pecas O e G, e
constata-se que houve uma mudanga microestrutural da pega G em relacao a peca O, e
portanto, essa mudanca nao sofreu a influéncia da concentragdo de carbono no processo

de cementagao.

Figura 40 — Microestrutura do ago 1020, no centro da pega (a) sem tratamento térmico
(b) com tratamento térmico. Aumento de 100x.

(b) Peca G

Fonte — Préprio autor.

Além disso, quando comparamos as imagens da Figura 40, na peca G com 3h
de tratamento observa-se que houve um crescimento do tamanho do grao, com graos
equiaxiais sem orientacao preferencial. Caracterizando dessa forma que as pecas sofreram

recozimento devido a temperatura escolhida (austenitizagdo) e o tempo.

Conforme Callister e Rethwisch (2010), o tratamento térmico de recozimento faz
com que acgos de baixo e médio teor de carbono, que foram plasticamente deformados,

adquirem uma microestrutura de graos grosseiros de perlita/ferrita, relativamente macia e



Capitulo 6. RESULTADOS E DISCUSSAO 99

ductil.

6.2 Resultados das Analises Estatisticas

As se¢Oes a seguir, apresentam os resultados dos tratamentos estatisticos realizados,
a partir da determinacao do modelo de regressao nao linear, apresentado no Capitulo 5. Essa
modelagem foi realizada, a partir dos dados coletados através do experimento, apresentado

anteriormente no Capitulo 4.
Conforme apresentado anteriormente, o modelo proposto para estimar a microdureza
Vickers (Dy ), é expresso por:
Dy (z,t,v) = 81,81 — 4,03 x 1073[t] 4 411,16[C (z, )] +
+ 6,89 x 107°[t.G(v)] + 253,59[C (z,t).G(v)]

6.2.1 Andlise Exploratéria dos Dados

Sob o ponto de vista da estatistica descritiva, um perfil exploratério das variaveis
em estudo, pode ser analisado. Os registros dessas variaveis podem ser observados a partir
da Tabela 15.

Tabela 15 — Estatistica descritiva das variaveis observadas no experimento.

Medidas Variaveis Analisadas
Estatisticas x t C(z,t) G(v) D Dy
Minimo 0,00020 3600 0,2000 0,5797 122,0 128,9
1°Quartil 0,00060 3600 0,2000 0,5797 131,3 134.3
Mediana 0,00110 7200 0,2035 0,6884 141,0 136.,9
Média 0,00162 7200 0,3086 0,6884 160,0 160,0
3°Quartil 0,00240 10800 0,3317 0,7971 167,0 161,6
Méximo 0,00440 10800 0,8816 0,7971 308,2 314,3

Fonte — Préprio autor.

Nesse contexto, verifica-se que:

e A profundidade (x) minima registrada é de 0,00020m e a maxima é de 0,00440 m;
e O tempo (¢) minimo de cementacao registrado é de 1h e o maximo é de 3h;

e A concentragao de carbono (C(z,t)) minima é de 20% (0,2000) e a maxima ¢é de
88,16 % (0,8816). Verifica-se um nivel médio de concentracao de carbono de 30,86 %
(0,3086). Além disso, 75 % das pecas apresentam um nivel méximo de concentracao
de carbono de 33,17 % (0,3317);

e A proporgao dos gases (G(v)) minima é de 57,97 % (0,5797) e a maxima ¢é de 79,71 %
(0,7971). Verifica-se uma proporg¢ao média dos gases de 68,84 % (0,6884). Além disso,
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75% da proporcao dos gases nas caixas cilindricas, apresentam um nivel maximo de
79,71 % (0,7971);

e A medida da microdureza Vickers (D) minima é de 122,0 HVj5 e a maxima ¢é de
308,2 HVj 5. Verifica-se uma microdureza média de 160,0 HV 5. Além disso, 75 %

das pecas apresentam uma microdureza méaxima de 167,0 HV}5;

e A medida estimada da microdureza Vickers (Dy) minima é de 1289 HVj5 e a
maxima ¢é de 314,3 HV} 5. Verifica-se uma microdureza média de 160,0 HV{ 5. Além

disso, 75 % das pegas apresentam uma microdureza maxima de 161,6 HV; 5.

6.2.2 Analise Estatistica do Modelo

Através de uma andlise estatistica para o modelo Dy em cada peca, conforme o
tempo e a proporcao de carvao vegetal, foram determinados os valores do indicador de
bondade de ajustamento (R?) apresentados numericamente na Tabela 16. Para uma melhor

visualizacao, tais valores estao representados graficamente na Figura 41.

De modo geral, observa-se na Tabela 16, que os indicadores de qualidade para
a bondade dos ajustes (R?) para cada peca, apresentam excelentes resultados para a
microdureza Vickers determinada pelo modelo Dy, . Verifica-se que, em todas as pecas os

indicadores de qualidade da bondade do ajuste do modelo, sdo superiores a 0,9607.

Isso significa que, pelo menos 96,07 % das variagoes das microdurezas Vickers
sao explicadas pelas variacdes do modelo. Diante do exposto, esses valores confirmam a

exceléncia do modelo Dy para a determinacao das microdurezas Vickers.

Tabela 16 — Indicador de bondade do ajuste (R?) para as microdurezas Vickers do modelo
Dy em cada peca.

Tempo Proporcgao
t (h) 30% C'V 50% CV 0% CV

1 0,9801 (A) 0,9856 (B) 0,9607 (C)
2 09945 (D) 0,9892 (E) 0,9814 (F)
3 09857 (G) 09971 (H) 09717 (I)

Fonte — Préprio autor.

Vale ressaltar que, na peca H, foi verificada a melhor qualidade de ajuste do modelo,
visto que, seu indicador de bondade ¢ igual a 0,9971. Esse melhor ajuste pode ser observado

graficamente na Figura 41(h).

Conforme a Figura 41, as representacoes graficas corroboram com a exceléncia do
modelo ajustado (Dy ). Pode-se verificar que, em todas as situagoes modeladas, ha um
forte declinio tanto nos valores experimentais quanto nos calculados, para as profundidades

inferiores a 0,5mm, no que diz respeito a microdureza Vickers.
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Figura 41 — Relacao entre os dados experimentais e os dados calculados pelo modelo Dy,
considerando os tempos e as proporcoes de carvao vegetal.
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Fonte — Préprio Autor.

Observa-se, em todas as pecas, que para profundidades superiores a 1,5mm, ha
uma tendéncia de estabilizagdo dos valores experimentais da microdureza Vickers, bem

como, para os valores modelados.

6.3 Aplicacao do Modelo

6.3.1 Aos Dados Experimentais

Para uma melhor visualizagao dos resultados obtidos com o modelo de regressao nao
linear polinomial de ordem 2, a Figura 42 apresenta os valores modelados das microdurezas
Vickers das pecas. Essas estimativas estao agrupadas segundo as proporgoes de carvao
vegetal a 30 %, 50 % e 70 %, respectivamente. Nesse contexto, os valores experimentais das

microdurezas Vickers da peca original O sao utilizados como parametro comparativo.

Diante das representagoes graficas da Figura 42, observa-se que nas pecas G, H

e I os valores modelados das microdurezas Vickers sao maiores, nas profundidades de
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interesse (x < 1,4mm), independentemente da proporgao de carvao vegetal, confirmando

as observagoes experimentais exibidas anteriormente.

Figura 42 — Representacao grafica dos valores modelados das microdurezas Vickers das
pecas segundo as proporgoes de carvao vegetal: (a) 30 %CV, (b) 50 %CV e
(c) T0%CV.
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Fonte — Préprio autor.

Nessas pegas, o tempo no processo de cementacao é igual a 3h. A influéncia
do tempo para o processo de cementacao, é esperado, devido ao aumento do teor de

concentragao de carbono, conforme apresentado na Figura 5 (pagina 36).

Na Figura 43, sao exibidas as representacgoes graficas dos valores modelados das
microdurezas Vickers das pecas. Essas estimativas estao agrupadas conforme os tempos
de 1h, 2h e 3h, utilizados no processo de cementacao. Os valores experimentais das

microdurezas Vickers da peca original O sao utilizados como pardmetro comparativo.

Através da Figura 43, observa-se que para o tempo no processo de cementacao
de 3 h, os valores modelados da microdureza Vickers, sao superiores aos demais tempos

observados no modelo.

Figura 43 — Representacao grafica dos valores modelados das microdurezas Vickers das
pegas segundo o tempo de cementagao: (a) 1h, (b) 2h e (c) 3h.
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Fonte — Préprio autor.

Constata-se através da Figura 43 que, as pecas com a proporcao de carvao vegetal em
70 %CV, possuem valores de microdurezas Vickers menores, e que as pecas com 30 %CV
apresentam valores de microdurezas Vickers maiores, indicando que, nessa proporc¢ao

obtém-se uma maior dureza.
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Observa-se, em todas as representacgoes graficas das Figuras 42 e 43, que os valores
modelados das microdurezas Vickers, tendem a estabilizacao dos valores, na faixa entre
120 HVy 5 e 140 HVj 5, fenomeno esse, também observado nos dados experimentais. Esse
comportamento de decrescimento e uma estabilizacdo nas profundidades superiores, tam-
bém foi observado por Maisuradze e Kuklina (2018, p. 1233) e por Zhang, Tang e Zhang
(2017, p. 15).

6.3.2 Previsdes do Modelo

A partir do modelo ajustado Dy é possivel fazer previsoes para a microdureza Vic-
kers, para pecas processadas com caracteristicas diferentes das utilizadas nos experimentos,
em relagao ao tempo do processo de cementagao e a proporgao de carvao vegetal, como

por exemplo:

e Pecas com tempo do processo de cementacao variando de 1,0h a 3,0 h;

e Pecas com a proporc¢ao de carvao vegetal variando de 30 %CV a 70 %CV .

E possivel também estimar a microdureza Vickers para profundidades diferentes
aquelas utilizadas nos ensaios de microdurezas. Nas subsecoes a seguir, serao exibidas
graficamente as previsoes para a microdureza Vickers dadas pelo modelo ajustado Dy,
para pecas processadas com tempos de 1,5h e 2,5 h, fixado as proporg¢oes de carvao vegetal
a 30 %CV e 50 %CV, bem como pecas processadas com tempos fixados em 1,0h e 3,0h,
com as proporc¢oes de carvao vegetal a 40 %CV e 60 %CV .

6.3.2.1 Carvio Vegetal a 30%CV com Tempos de 1,5h e 2,5h

Figura 44 — Representacao grafica da previsao através do modelo Dy (z,t,v) para a pro-
porgao de carvao vegetal a 30 %CV e com o tempo de 1,5h e 2,5h.
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Fonte — Préprio autor.

Fixada a proporcao de carvao vegetal em 30 %C'V, observa-se na Figura 44 que:
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e Os valores da microdureza Vickers para a previsao do tempo de 1,5h, encontram-se

entre os valores da microdureza experimental nos tempos de 1h e 2h,

de 30 %CV;

na proporcao

e Os valores da microdureza Vickers para a previsao do tempo de 2,5 h, encontram-se

entre os valores da microdureza experimental nos tempos de 2h e 3h,

de 50 %CV.

na proporcao

6.3.2.2 Carvdo Vegetal a 50 %C'V com Tempos de 1,5h e 2,5h

Fixada a proporgao de carvao vegetal em 50 %C'V, observa-se na Figura 45 que:

e Os valores da microdureza Vickers para a previsao do tempo de 1,5h, encontram-se

entre os valores da microdureza experimental nos tempos de 1h e 2h,

de 50 %CV;

na proporcao

e Os valores da microdureza Vickers para a previsao do tempo de 2,5h, encontram-se

entre os valores da microdureza experimental nos tempos de 2h e 3h, na proporcao

de 50 %CV.

Figura 45 — Representacao grafica da previsao através do modelo Dy (z,t,v) para a pro-
porcao de carvao vegetal a 50 %C'V e com o tempo de 1,5h e 2,5h.
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6.3.2.3 Tempo de 1h com Carvio Vegetal a 40 %CV e 60 %CV .

Fixado o tempo de processamento em 1h, observa-se na Figura 46 que:

e Os valores da microdureza Vickers para a previsao de 40 %C'V, encontram-se entre

os valores da microdureza experimental nas proporc¢oes de 30 %CV e 50 %CV', no

tempo de 1h;
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e Os valores da microdureza Vickers para a previsao de 60 %C'V, encontram-se entre

os valores da microdureza experimental nas proporcoes de 50 %CV e 70 %CV, no

tempo de 1h.

Figura 46 — Representacao grafica da previsao através do modelo Dy (x,t,v) para o tempo
de 1h e com propor¢oes de carvao vegetal a 40 %CV e 60 %CV.
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6.3.2.4 Tempo de 3h com Carvio Vegetal a 40 %CV e 60 %CV

Fixado o tempo de processamento em 3 h, observa-se na Figura 47 que:

Figura 47 — Representacao grafica da previsao através do modelo Dy (x,t,v) para o tempo
de 3h e com proporcoes de carvao vegetal a 40 %CV e 60 %CV .
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e Os valores da microdureza Vickers para a previsao de 40 %CV, encontram-se entre

os valores da microdureza experimental nas proporcoes de 30 %CV e 50 %CV, no

tempo de 3 h;

e Os valores da microdureza Vickers para a previsao de 60 %C'V, encontram-se entre

os valores da microdureza experimental nas proporcoes de 50 %CV e 70 %CV , no

tempo de 3 h.
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6.3.3 Em Geral

Diversos aspectos podem ser analisados a partir da modelagem de dados. Através do
modelo ajustado Dy para estimar a microdureza Vickers, é possivel por exemplo, observar

que:

e Na Figura 48, fixadas as proporgoes do carvao vegetal (v), constata-se que a mi-
crodureza Vickers é maior na proporcao de 30 %CV. Além disso, verifica-se que,
independentemente da proporcao do carvao vegetal, a microdureza Vickers aumenta

com o passar do tempo.

Figura 48 — Representacao grafica da fungao Dy (z,t,v) com valores das proporgdes do

carvao vegetal (v) fixados em (a) 30 %CV, (b) 50 %CV e (c) 70 %CV .
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Fonte — Préprio autor.

e Na Figura 49, fixados os tempos () do processo de cementagao, constata-se que a

microdureza Vickers é maior na proporcao de 30 %CV.

Figura 49 — Representacao grafica da fungao Dy (z,t,v) com valores do tempo do processo
de cementacao (t) fixados em (a) 1h, (b) 2h e (c) 3h.
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Fonte — Préprio autor.

e Na Figura 50, fixadas as profundidades (z) em relagéo a superficie da pega, constata-se
que a microdureza Vickers é maior nas profundidades menores. Além disso, verifica-se
que, na proporcao do carvao vegetal 30 %CV, com o tempo de 3h, a microdureza

Vickers atingem os maiores valores para as profundidades indicadas.
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Figura 50 — Representacao gréfica da fungdo Dy (z,t,v) com valores da profundidade (x)
fixados em (a) 0,2mm, (b) 0,4mm e (c) 0,8 mm.
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330 270 180

150

HV HV

120

100 100
3 3

3

0 i

t(h)

V(% CV) v (% CV)

Fonte — Préprio autor.

Diante do exposto, ressalta-se que, de fato, os resultados obtidos a partir do modelo
de regressao nao linear proposto, para a estimacao da microdureza Vickers, refletem os

comportamentos dos resultados observados através dos experimentos laboratoriais.
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7 CONCLUSOES

No presente trabalho foram realizados experimentos laboratoriais, de modo a
estimar a microdureza Vickers, para um processo termoquimico de cementacao em caixa,

aplicado em amostras do aco 1020.

Utilizando-se das técnicas de andlise de regressao, um modelo de regressao nao
linear, do tipo polinomial de ordem 2, foi ajustado. Diante dos resultados obtidos, verificou-
se que o modelo proposto atendeu a todas as pressuposigcoes necessarias a um modelo
de regressao, mostrando-se adequado ao problema referente a estimagao da microdureza

Vickers no interior da amostra.

Portanto, o modelo:

Dy (z,t,v) = 81,81 — 4,03 x 1073[t] + 411,16[C (x,t)] +
+ 6,89 x 107°[t.G(v)] + 253,59[C (x,t).G (v)]

proposto para estimar a microdureza Vickers, possibilita realizar futuras previsoes, de modo
a servir de embasamento nas aplicagoes industriais, tornando a escolha dos pardmetros
mais confidveis. Dessa forma, a aplicabilidade do modelo permite a redugao de gastos, bem

como, o aumento da eficiéncia e qualidade das amostras.

A presente pesquisa conseguiu alcangar os objetivos propostos, mas esse estudo nao
esgota em si as possibilidades de pesquisas referentes a qualidade e eficidcia da estimagao da
microdureza Vickers. Ao contrario, espera-se que os resultados aqui apresentados possam
servir de motivagdo para novos estudos que visem contribuir com uma estimacao da

microdureza Vickers para outros tipos de agos.

Sob esse aspecto, apresentamos como sugestoes para trabalhos futuros, considerar
para um modelo de estimagao da microdureza Vickers, novas varidveis como a granulometria
dos meios cementantes, o coeficiente de difusdo do carbono variando com a temperatura, o

tipo de aco, bem como, a variacao da temperatura no processo de cementacao em caixa.
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A.1 Granulometria da Calcita Mineral
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A.2  Granulometria do Carvao Vegetal

A.2.1 Carvao Vegetal — Moido
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A.2.2 Carvao Vegetal — Triturado
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A.2.3 Carvao Vegetal — Peneira Malha -35
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APENDICE B - DADOS DOS TESTES DE
MICRODUREZA VICKERS

A Tabela 17 apresenta os valores dos 400 testes de microdurezas Vickers, bem como

as médias, com as seguintes caracteristicas:

e 10 Pecas: O, A, B,C, D, E, F,G, Hel,

e 4 Lados das pecas: Ly, Lo, L e Ly

e 10 Profundidades (mm): 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, 1,2, 1,8, 2.4, 34 e 4,4.

Tabela 17 — Dados dos ensaios de Microdureza Vickers (HV;5), medidas nas 4 diregoes

perpendiculares aos lados de cada pega, nas profundidades (mm) indicadas.

Microdureza Vickers (HVp,s5)
Peca | Lado
0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,8 2,4 3,4 4,4
L1 235 171 173 162 161 161 161 153 154 150
Lo 207 158 152 137 145 146 154 148 156 153
o L3 252 241 230 171 192 161 164 149 146 149
Ly 202 161 174 156 157 154 158 149 152 144
Média | 224,0 182,8 182,3 156,5 163,8 1555 159,3 149.8 152,0 149,0
Ly 283 166 133 125 121 123 120 124 122 123
Lo 287 198 137 123 122 121 122 126 123 121
A L3 262 216 154 130 136 123 125 121 121 124
Ly 311 202 183 168 171 148 136 133 133 130
Média | 285,8 195,5 151,8 136,5 137,5 128,8 1258 126,0 124,8 124,5
Ly 174 142 126 128 121 125 126 125 145 117
Lo 252 163 133 132 134 126 123 125 122 129
B L3 227 174 136 125 125 119 127 120 124 123
Ly 280 211 139 127 121 121 129 123 123 119
Média | 233,3 172,5 133,5 128,0 125,3 122,8 126,3 123,3 128,5 122,0
Ly 186 164 143 139 132 137 127 127 124 129
Ly 252 138 119 131 125 120 121 127 124 123
C L3 245 191 181 178 172 143 129 128 124 119
Ly 245 166 138 134 123 123 130 122 131 131
Média | 232,0 164,8 145,3 145,5 138,0 130,8 126,8 126,0 1258 125,5
Ly 310 235 183 166 148 141 131 134 140 147
Ly 291 198 170 145 131 129 126 124 139 157
D L3 299 222 168 136 140 125 157 152 128 147
Ly 289 222 188 153 143 130 139 143 154 131
Média | 297,3 219,3 177,3 150,0 140,5 131,3 138,3 138,3 140,3 145,5
Ly 337 238 166 162 148 144 139 147 145 134
Lo 239 202 159 144 125 127 132 135 136 127
E L3 241 199 183 152 135 133 136 132 135 135
Ly 243 217 178 125 141 135 123 120 136 136
Média | 265,0 214,0 171,5 145,8 137,3 134,8 132,5 133,5 138,0 133,0

Tabela 17 — Continua na préxima pagina
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Tabela 17 — Continuagao da pagina anterior

Microdureza Vickers (H Vg 5)

Pea | Lado —0 00106 08 1.0 12 18 24 34 44
L 289 187 166 151 146 138 134 127 120 134
Lo 9234 176 144 132 131 127 124 123 135 122
F Ls 314 182 138 120 128 126 128 121 132 127
La 268 214 180 169 161 161 137 150 142 124
Média | 276,3 189,8 157,0 145,3 141,5 138,0 130,8 130,3 134,5 126,8
I 307 218 188 139 131 126 128 130 140 137
Lo 288 238 190 149 140 135 132 135 131 138
G Ls 288 232 189 151 134 133 130 138 151 139
La 336 211 184 145 141 129 131 123 146 143
Média | 304,8 224,8 187,8 146,0 136,5 130,8 130,3 131,5 142,0 139,3
I 373 275 215 200 184 174 156 151 157 141
Lo 319 213 180 150 141 137 138 141 136 144
H Ls 200 222 183 162 142 138 134 142 148 149
L 951 232 202 165 153 145 139 146 154 142
Média | 308,3 235,5 1950 169,3 155,0 148,5 141,8 145,0 148,8 144,0
I 974 175 149 134 125 128 134 145 138 136
Lo 322 232 165 156 145 144 137 139 148 138
I Ls 981 219 165 162 135 137 136 135 145 143
La 281 209 192 181 159 155 146 145 141 139
Média | 289,5 208,8 167,8 158,3 141,0 141,0 138,3 141,0 143,0 139,0

Fonte — Préprio autor.
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APENDICE C - DADOS EXPERIMENTAIS
E MODELADQOS

Os dados experimentais, utilizados nesse trabalho, serviram de base para a deter-
minacao dos dados modelados. As caracteristicas desses dados encontram-se descritas a

seguir, enquanto que, a mensura¢ao dos seus registros encontra-se disponivel na Tabela 18.

e Dados Experimentais:

Profundidade = (m) em relacao a superficie da borda das pegas;

— Tempo ¢ (s) do processo termoquimico da cementagao em caixa;

— Proporgao de carvao vegetal v (% C'V') usado no meio carbonizante;

— Microdureza Vickers D (HV0,5) mensurada nas profundidades utilizadas.
e Dados Modelados:

— Concentragao de carbono C(z,t) (% C), determinado a partir dos dados pro-
fundidade e tempo;

— Proporgao dos gases G(v) (%), determinado a partir dos dados da proporgao

de carvao vegetal;

— Microdureza Vickers D(z,t,v), determinado a partir dos dados profundidade,

tempo e proporc¢ao de carvao vegetal.

Tabela 18 — Registros dos dados experimentais e modelados segundo as amostras das pecas

analisadas.
Dados Experimentais Dados Modelados

Peca | Profundidade Tempo Propor¢do  Dureza | Concentracdo Proporgao dos gases Dureza
z (m) t (s) v (% CV) (HV) C(z,t) (%) G(v) (%) Dv (z,t,v)

0,0002 3600 0,3 285,75 0,67735 0,5797 260,60

0,0004 3600 0,3 195,50 0,35527 0,5797 175,53

0,0006 3600 0,3 151,75 0,23303 0,5797 143,24

0,0008 3600 0,3 136,50 0,20448 0,5797 135,70

A 1,0000 3600 0,3 137,50 0,20038 0,5797 134,62

0,0012 3600 0,3 128,75 0,20002 0,5797 134,52

0,0018 3600 0,3 125,75 0,20000 0,5797 134,52

0,0024 3600 0,3 126,00 0,20000 0,5797 134,52

0,0034 3600 0,3 124,75 0,20000 0,5797 134,52

0,0044 3600 0,3 124,50 0,20000 0,5797 134,52

abela 18 — Continua na proxima pagina.



APENDICE C. Dados Experimentais e Modelados 125

Tabela 18 — Continuagao da pagina anterior.

Dados Experimentais Dados Modelados

Peca | Profundidade Tempo Propor¢do  Dureza | Concentracdo Proporcdo dos gases Dureza
z (m) t (s) v(%CV) DHV) | C(z,t) (%) G(v) (%) Dy (z,t,v)

0,0002 3600 0,5 233,25 0,67735 0,6884 244,63

0,0004 3600 0,5 172,50 0,35527 0,6884 168,43

0,0006 3600 0,5 133,50 0,23303 0,6884 139,51

0,0008 3600 0,5 128,00 0,20448 0,6884 132,76

B 1,0000 3600 0,5 125,25 0,20038 0,6884 131,79

0,0012 3600 0,5 122,75 0,20002 0,6884 131,70

0,0018 3600 0,5 126,25 0,20000 0,6884 131,70

0,0024 3600 0,5 123,25 0,20000 0,6884 131,70

0,0034 3600 0,5 128,50 0,20000 0,6884 131,70

0,0044 3600 0,5 122,00 0,20000 0,6884 131,70

0,0002 3600 0,7 232,00 0,67735 0,7971 228,66

0,0004 3600 0,7 164,75 0,35527 0,7971 161,34

0,0006 3600 0,7 145,25 0,23303 0,7971 135,78

0,0008 3600 0,7 145,50 0,20448 0,7971 129,82

C 1,0000 3600 0,7 138,00 0,20038 0,7971 128,96

0,0012 3600 0,7 130,75 0,20002 0,7971 128,88

0,0018 3600 0,7 126,75 0,20000 0,7971 128,88

0,0024 3600 0,7 126,00 0,20000 0,7971 128,88

0,0034 3600 0,7 125,75 0,20000 0,7971 128,88

0,0044 3600 0,7 125,50 0,20000 0,7971 128,88

0,0002 7200 0,3 297,25 0,81535 0,5797 296,94

0,0004 7200 0,3 219,25 0,51494 0,5797 217,58

0,0006 7200 0,3 177,25 0,33172 0,5797 169,19

0,0008 7200 0,3 150,00 0,24445 0,5797 146,14

D 1,0000 7200 0,3 140,50 0,21200 0,5797 137,56

0,0012 7200 0,3 131,25 0,20257 0,5797 135,07

0,0018 7200 0,3 138,25 0,20001 0,5797 134,40

0,0024 7200 0,3 138,25 0,20000 0,5797 134,39

0,0034 7200 0,3 140,25 0,20000 0,5797 134,39

0,0044 7200 0,3 145,50 0,20000 0,5797 134,39

0,0002 7200 0,5 265,00 0,81535 0,6884 279,85

0,0004 7200 0,5 214,00 0,51494 0,6884 208,78

0,0006 7200 0,5 171,50 0,33172 0,6884 165,43

0,0008 7200 0,5 145,75 0,24445 0,6884 144,79

E 1,0000 7200 0,5 137,25 0,21200 0,6884 137,11

0,0012 7200 0,5 134,75 0,20257 0,6884 134,88

0,0018 7200 0,5 132,50 0,20001 0,6884 134,27

0,0024 7200 0,5 133,50 0,20000 0,6884 134,27

0,0034 7200 0,5 138,00 0,20000 0,6884 134,27

0,0044 7200 0,5 133,00 0,20000 0,6884 134,27

0,0002 7200 0,7 276,25 0,81535 0,7971 262,77

0,0004 7200 0,7 189,75 0,51494 0,7971 199,98

0,0006 7200 0,7 157,00 0,33172 0,7971 161,68

0,0008 7200 0,7 145,25 0,24445 0,7971 143,44

F 1,0000 7200 0,7 141,50 0,21200 0,7971 136,66

0,0012 7200 0,7 138,00 0,20257 0,7971 134,69

0,0018 7200 0,7 130,75 0,20001 0,7971 134,15

0,0024 7200 0,7 130,25 0,20000 0,7971 134,15

0,0034 7200 0,7 134,50 0,20000 0,7971 134,15

0,0044 7200 0,7 126,75 0,20000 0,7971 134,15

Tabela 18 — Continua na préxima pagina.



APENDICE C. Dados Experimentais e Modelados 126

Tabela 18 — Continuagao da pagina anterior.

Dados Experimentais Dados Modelados

Peca | Profundidade Tempo Propor¢do  Dureza | Concentracdo Proporcdo dos gases Dureza
z (m) t (s) v(%CV) DHV) | C(z,t) (%) G(v) (%) Dy (z,t,v)

0,0002 10800 0,3 304,75 0,88162 0,5797 314,32

0,0004 10800 0,3 224,75 0,61193 0,5797 243,08

0,0006 10800 0,3 187,75 0,41842 0,5797 191,97

0,0008 10800 0,3 146,00 0,30080 0,5797 160,90

G 1,0000 10800 0,3 136,50 0,24024 0,5797 144,90

0,0012 10800 0,3 130,75 0,21384 0,5797 137,93

0,0018 10800 0,3 130,25 0,20022 0,5797 134,33

0,0024 10800 0,3 131,50 0,20000 0,5797 134,27

0,0034 10800 0,3 142,00 0,20000 0,5797 134,27

0,0044 10800 0,3 139,25 0,20000 0,5797 134,27

0,0002 10800 0,5 308,25 0,88162 0,6884 298,11

0,0004 10800 0,5 235,50 0,61193 0,6884 234,30

0,0006 10800 0,5 195,00 0,41842 0,6884 188,52

0,0008 10800 0,5 169,25 0,30080 0,6884 160,69

H 1,0000 10800 0,5 155,00 0,24024 0,6884 146,37

0,0012 10800 0,5 148,50 0,21384 0,6884 140,12

0,0018 10800 0,5 141,75 0,20022 0,6884 136,90

0,0024 10800 0,5 145,00 0,20000 0,6884 136,85

0,0034 10800 0,5 148,75 0,20000 0,6884 136,84

0,0044 10800 0,5 144,00 0,20000 0,6884 136,84

0,0002 10800 0,7 289,50 0,88162 0,7971 281,89

0,0004 10800 0,7 208,75 0,61193 0,7971 225,52

0,0006 10800 0,7 167,75 0,41842 0,7971 185,07

0,0008 10800 0,7 158,25 0,30080 0,7971 160,49

I 1,0000 10800 0,7 141,00 0,24024 0,7971 147,83

0,0012 10800 0,7 141,00 0,21384 0,7971 142,31

0,0018 10800 0,7 138,25 0,20022 0,7971 139,46

0,0024 10800 0,7 141,00 0,20000 0,7971 139,42

0,0034 10800 0,7 143,00 0,20000 0,7971 139,42

0,0044 10800 0,7 139,00 0,20000 0,7971 139,42

Fonte — Préprio autor
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