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RESUMO

A nitretacdo por plasma tem sido largamente utilizada em muitas aplicacdes
industriais por apresentar melhora nas propriedades mecanicas, tribol6gicas e
quimicas. Este trabalho estuda a influéncia do tempo de tratamento na formacéo da
camada nitretada do aco inoxidavel martensitico ASTM A743 CA6NM e o
consequente comportamento na vida em fadiga. Os corpos de prova foram
nitretados a 500C com presséao de 4 mbar (400 Pa), mistura gasosa de 80% vol. H,
e 20% vol. N,. Os tempos de tratamento utilizados foram: 1, 3 e 5 horas. As
propriedades das camadas nitretadas obtidas nas amostras foram avaliadas por
meio de microdureza superficial, analise microestrutural com microscopio 6tico e
eletrénico de varredura (MEV), difratometria de raios X (DRX) para identificar as
fases formadas nas camadas e para medicdo de tensdo residual, além de ensaios
de fadiga e construcdo de uma curva S-N para cada tempo de tratamento. Os
resultados mostram que para todos os tempos houve aumento significativo na
dureza superficial e também na vida em fadiga em relacdo ao material ndo nitretado.
Esses resultados podem ser associados a formagdo da camada de compostos
juntamente com a camada de difusdo e a adi¢cdo de Nitretos de Ferro (e-Fe,3N e y'-
FesN) e de Cromo (CrN) em todos os tempos de tratamento. O melhor resultado
obtido, para a nitretacdo a 500C, foi com 1 hora d e tratamento, com o0 aumento de
dureza superficial de 385% e o limite de fadiga, para 2 milhdes de ciclos, de 23,76%.
Além disso, esse tempo de tratamento, se comparado qualitativamente com a
amostra de 5 horas, apresentou melhor resultado em relacdo as tensdes residuais
compressivas na superficie, com valor mais expressivo e desvio padrdo menos

acentuado.

Palavras-chave: nitretacéo por plasma, fadiga, aco inoxidavel martensitico CA6NM.
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ABSTRACT

The nitriding by plasma has been widely used in many industrial applications to
provide improvement in mechanical, chemical properties and tribology. This work
studies the influence the time of treatments time in the formation of nitride layer of
martensitic stainless steel ASTM A743 CA6NM and the behavior in fatigue life. The
samples were nitriding at 500C with a pressure of 4.0 mbar (400 Pa) and using a
gas mixture of 80% v. H, and 20% v. N,. The times of treatments were: 1, 3 and 5
hours. The properties of the layers in the samples obtained nitrides were analyzed by
surface microhardness, microstructural analysis with optical microscopy and
scanning electron microscopy (SEM), X ray diffraction (XRD) to identify phases
formed in layers and for measuring residual stress and fatigue tests with the
construction of the S-N curve for each time of treatment. The results show that for all
time of treatment there was significant increase in surface hardness
and also the fatigue life compared with the non-nitride material. These results may be
associated with the compound layer formation, the diffusion layer and addition of Iron
Nitrides (e-Fe,.3N and y’-FesN) and Chromium (CrN) in all treatment times. The best
result for nitriding at 500C was 1 hour of treatme nt, increasing surface hardness by
385% and the fatigue limit, to 2 million cycles, in 23.76%. However, this
treatment, compared qualitatively with the sample of 5 hours, showed
better result on compressive residual stresses on the surface with more value

expressive and standard deviation less pronounced.

Key-words: plasma nitriding, fatigue, martensitic stainless steel CAGNM.
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1 — INTRODUCAO

O aco inoxidavel martensitico do tipo CA6NM, de acordo com a norma ASTM
743 O possui entre 11 a 14% de Cromo, ligado ao Niquel e Molibdénio e contém no
méaximo 0,06% de Carbono. E especificado quando a aplicacdo requer elevada
resisténcia a tracdo, a fluéncia e a fadiga, combinadas com requisitos moderados de
resisténcia a corrosdo e utilizacbes em até 650C. Neste aspecto, esta liga foi
desenvolvida na Suica nos anos sessenta e continua sendo aprimorada, para
atender novas exigéncias nas propriedades mecanicas, ou seja, aumentar a vida util
das pecas em meios agressivos.

Este aco é entdo largamente utilizado para fabricagdo de equipamentos que
sofrem constante desgaste pelo fenébmeno de fadiga, devido aos longos periodos de
tempo sob acdo continua de variacdo de esforgcos mecanicos, tais como pas de
turbinas hidraulicas (Figura 1.1), componentes da inddstria quimica e de petréleo,

bombas e compressores.

Figura 1.1 — Pas de turbina hidraulica tipo Pelton @

De acordo com a definicAo da ASTM o mecanismo de fadiga é definido como
um “processo de mudancga estrutural permanente, localizada e progressiva que

ocorre em um material submetido a condicbes que produzem tensbes e



deformacgbes flutuantes em algum ponto (ou pontos) e que podem culminar em
trincas ou fratura completa, apds um numero suficiente de flutuacbes” @),

O estudo do fendmeno de fadiga €, entdo, de importancia crucial na
concepcao de maquinas e estruturas, visto que a maioria das falhas observadas em
servigo envolve fadiga. Estudos realizados nos Estados Unidos e Europa mostraram
que os efeitos econdmicos provenientes de fratura de equipamentos, num pais
medianamente industrializado, afetam 4% de seu Produto Interno Bruto (PIB), sendo
cerca de 90% destes custos provenientes de falhas por fadiga .

Ao contrario da falha estatica, que é amplamente conhecida, o fenbmeno
fadiga ndo é completamente compreendido. Porém, sabe-se que a ruptura do
material decorre do crescimento instavel de trincas e € conhecida como fratura fragil.
Esta trinca, por sua vez, € geralmente iniciada na superficie livre de materiais
carregados ciclicamente em regides de concentracdo de tensdes.

Varios trabalhos ja foram realizados no aco CA6NM no Departamento de
Engenharia Mecanica da Universidade de Brasilia determinando as propriedades de
fadiga, tais como o limite de fadiga através do método da escada © e também a
construcdo de curvas S-N variando-se a tensdo média ©©). Muitas investigacées ainda
estdo sendo realizadas nesta liga ”, além de aplicacdo de tratamentos térmicos e
termoquimicos para aprimoramento e busca de melhores propriedades mecéanicas
®  Neste contexto, verifica-se a importancia de tratamentos de endurecimento
superficial para promover o retardo da nucleacéo e iniciacédo de trincas por fadiga.

O tratamento superficial de nitretagdo a plasma é definido como um
tratamento termoquimico de endurecimento superficial que envolve a introducédo de
nitrogénio na forma atémica, por difusédo, no interior do reticulado cristalino de ligas
ferrosas, no campo de estabilidade da ferrita, em temperaturas normalmente na faixa
de 400 a 580°C. Ocorre devido a formacao do plasma, através de uma descarga ou
fluxo de corrente elétrica em meio gasoso, produzida através de uma diferenca de
potencial aplicada entre dois eletrodos, contido num sistema hermeticamente
fechado a uma presséo suficientemente baixa.

A introducdo de campos de tensbes residuais compressivas é uma das
principais causas de aumento de resisténcia a fadiga em materiais que sofrem
nitretacdo ©. Este aumento do nivel de tensdes residuais ocorre com o aumento da

quantidade de nitrogénio, que causa incremento no numero e no volume de



precipitados. Porém, existe um limite maximo de tensdes residuais, pois ocorre
saturacdo de nitretos e na deformacéo plastica acumulada.

Este processo foi patenteado em 1931 por J.J. Egan nos EUA e em 1932 por
Berghaus na Alemanha, mas somente em 1960 teve seu inicio comercial % V. No
passado, 0 seu uso industrial teve pouca aceitagdo no mercado pelo seu alto custo e
dificuldades técnicas do equipamento. Essas dificuldades consistiam basicamente
em abertura de arcos elétricos e superaquecimento de partes das pecas durante o
tratamento, que foram praticamente eliminadas com o advento da eletrénica de
poténcia e da microeletrénica.

Atualmente, devido sua versatilidade no controle microestrutural da superficie
nitretada, baixo custo de operacdo e adequacao a legislacdo ambiental, o processo
de Nitretacdo por Plasma deve possibilitar que o tratamento termoquimico de
nitretacdo venha a manter uma posicdo de destaque dentre o0s tratamentos
superficiais modernos 2,

Embora ja exista uma quantidade consideravel de trabalhos publicados sobre
a nitretacdo de acos inoxidaveis austeniticos ®* * ¥ e martensiticos *© 17 18:19.20.21)
com a analise microestrutural e de propriedades triboldgicas, mecanicas e quimicas
como resisténcia ao desgaste abrasivo, dureza e corrosdo, obtendo-se excelentes
resultados, pouco ou quase nada tem-se investigado sobre os efeitos deste
tratamento aplicado nas propriedades de fadiga.

Desta forma, o objetivo deste trabalho € avaliar o efeito do tratamento
termoquimico de nitretacdo a plasma no acgo inoxidavel martensitico ASTM 743
CA6NM a temperatura de 500 e identificar as alter acdes ocorridas nas camadas
nitretadas com variacdo do tempo de tratamento, com 1, 3 e 5 horas. Essas
modificacdes microestruturais sdo responsaveis pelo endurecimento superficial e
adicdo de tensOes residuais compressivas, com a consequente influéncia na

resisténcia a fadiga do material.



2 — ACOS INOXIDAVEIS

Os acos inoxidaveis surgiram em 1912 na Inglaterra e simultaneamente em
outros paises como: Alemanha, Estados Unidos, Franca e Canada 2. Estes sdo
caracteristicos por possuirem uma porcentagem de cromo em sua COMPOSIcao
quimica de no minimo 11% do seu peso, sendo este elemento o principal
responsavel pela maior resisténcia a corrosdo quando submetidos a um determinado
meio ou agente agressivo, mesmo em temperaturas mais elevadas. Aléem do Cromo
ha a adicdo de outros elementos de liga, representado principalmente pelo Niquel e
uma pequena quantidade de Carbono com no maximo 1% em alguns casos.

A adicdo do Cromo é reportada como sendo o principal responsavel pela
resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis. Ele € um elemento mais reativo que o
ferro nas séries eletroquimicas, e por isso forma uma camada de O0xido de cromo
(Cr,03) mais facilmente que o 6xido de ferro. Esta camada € denominada camada
passiva e é aderente, transparente e impermeavel ®®. As Figuras 2.1 e 2.2
apresentam a penetracdo meédia da camada de acordo com a porcentagem de

Cromo adicionado ao a¢co em alguns ambientes agressivos.
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Verifica-se nos graficos apresentados que existem alguns fatores que
influenciam diretamente na camada passiva e consequentemente na corrosao do
material. Primeiramente, a microestrutura, juntamente com a composi¢cdo quimica
interna do material, com seus respectivos elementos de liga representados
principalmente pelo Cromo, além do Niquel, Molibdénio, Manganés e outros. Em
segundo as condi¢fes de solicitacdo externa a que o material estd submetido.

Do primeiro aspecto pode-se dizer que a resisténcia a corrosdo do material €
diretamente proporcional a quantidade de elementos passivantes dissolvidos na
matriz. A formacéo de precipitados, como carbonetos, nitretos, sulfetos, boretos e/ou
fases intermetdlicas, faz com que diminua o efeito passivante. Quando aquecidos
entre 400 e 850°C, os ac¢os inoxidaveis austenitico s, por exemplo, sdo suscetiveis a
corrosédo intergranular, devido a precipitacdo de carbonetos ricos em cromo do tipo
Cr,3Cs nos contornos de grdo. Razédo pela qual aparecem areas proximas aos
contornos de grdos empobrecidas em cromo, fato que provoca menor resisténcia a
corroséo @,

O segundo fator relaciona-se tanto com as caracteristicas do ambiente onde
se encontra 0 material, suas composi¢cdes e concentracdes quimicas, seu estado

fisico (liquido, soélido ou gasoso), tipo de radiacdo, temperatura, velocidade e



pressdo, como as solicitacbes sob as que se encontra utilizado, tanto externas
quanto internas. As solicitagbes mecéanicas de maneira geral influenciam
significativamente no desempenho frente & corroséo dos acos inoxidaveis ©.

Nesse aspecto, 0s acos inoxidaveis sao classificados basicamente em trés
grupos de acordo com a microestrutura basica formada, ou seja inoxidaveis
martensiticos, ferriticos e austeniticos. Novas classes de acos inoxidaveis que sido
desenvolvidas, tais como, os inoxidaveis duplex e os inoxidaveis endurecidos por
precipitacao > 29,

O foco do trabalho € a classe dos acos inoxidaveis martensiticos, que tém sua
estrutura gragcas a témpera, podendo esta ser obtida ao ar ou em meio liquido,
dependendo do tipo de aco que ira ser produzido. Sdo especificados quando a
aplicacao requer elevada resisténcia a tracao, a fluéncia e a fadiga, combinadas com
requisitos moderados de resisténcia a corrosdo e utilizagcdes em até 650° C. Neste
aspecto, o ago inoxidavel martensitico CA6NM foi desenvolvido na Suica nos anos
sessenta e continua sendo aprimorado, para atender novas exigéncias nas
propriedades mecanicas, ou seja, aumentar a vida (til das pecas em meios

agressivos @7,

2.1 — ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO ASTM 743 TIPO CA6 NM

Como citado anteriormente os acos inoxidaveis martensiticos sofrem uma
témpera que consiste na austenitizacdo de um aco em altas temperaturas seguida
de um resfriamento rapido em &agua, 6leo ou até mesmo ar, dependendo da
aplicacdo. A transformacao martensitica inicia-se em uma temperatura denominada
temperatura de inicio da transformacdo martensitica, Ms, sendo que a transformacéao
total se d4 em uma temperatura final da transformacdo martensitica, Mf. Quando
essa transformacéo é completada, a estrutura cristalina produzida €, normalmente,
transformada de cubica de face centrada (CFC) para tetragonal de corpo centrado
(TCC) (28, 23)

Os acos inoxidaveis martensiticos contém de 12 a 17% em peso de Cr, 0,01 a
0,5% em peso de C (em certos casos até 1%) e elementos de liga (Ni, Mo, Mn, P, S,
e outros) e podem atingir diversos graus de dureza pela variacado das condi¢des de

tratamento térmico @9,



De acordo com o Alloy Casting Institute (ACI) a nomenclatura dos acos
inoxidaveis é baseada na sua utilizacdo e composicédo quimica. A primeira letra da
denominacéo do aco CA6NM refere-se a sua resisténcia em meios corrosivos (C). A
segunda letra (A) indica nominalmente os teores de cromo e niquel, como
apresentados na Figura 2.3. Com o correspondente aumento do teor de niquel, a
designacao é alterada de A a Z. Os numeros que seguem as duas primeiras letras
indicam o teor maximo de carbono (% x 100). Por ultimo, as letras subsequentes,
correspondem a primeira letra dos elementos de liga presentes no material, neste

caso, niquel (N) e molibdénio (M) ©”.
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Figura 2.3 — Letras indicativas de acordo com os teores de cromo e niquel .

Segundo a norma ASTM A 743 @ o0 aco CA6NM é um aco resistente a
corrosdo com 13% de cromo, ligado ao niquel e molibdénio e contendo no maximo
0,06% de carbono. Na Tabela 2.1 sdo apresentadas as faixas permissiveis de
composicdo quimica para 0 aco CA6NM de acordo com a norma ASTM A 743 @),
enquanto a Tabela 2.2 apresenta algumas propriedades fisicas e mecanicas tipicas
deste aco, o qual tem condutividade térmica cerca de 45% do aco carbono,
coeficiente linear de expanséao térmica ligeiramente menor e resistividade elétrica em

torno de cinco vezes maior 9.

Tabela 2.1 — Composicdo quimica de acordo com a norma ASTM A 743 &),

C Mn Si S P )
Max | Max Méax Max Méax NI Cr Mo
0,06 | 1,00 | 1,00 | 0,03 | 0,04 | 350-4,50 |11,50-14,00] 0,04 -1,00




Tabela 2.2 — Propriedades fisicas e mecanicas tipicas do aco CA6NM (1

ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO ASTM A743 CA6NM

Propriedades Fisicas

Moédulo de Elasticidade (GPa) 199,9
Densidade (g/cm®) 7,7
Resistividade Elétrica (u.Q.m a 21 ) 0,78
Ponto de Fusao aproximado (C) 1510
Permeabilidade Magnética Ferromagnético
Condutividade Térmica A 100 C 14,5
[BTU/(ft.h.F)] A 538 C 16,7
Coeficiente linear média de expanséao térmica 21al100 C 6,0
(L.in/in.F) 21a528 C 7,0
Propriedades Mecéanicas a Temperatura Ambiente
. - Minimos
Propriedade Valores Tipicos Requeridos
Limite de Resisténcia a Tracdo (MPa) 830 755
Limite de Escoamento (0,2%, MPa) 690 550
Limite de Resisténcia a Fadiga (MPa) 360 348
Alongamento, em 2in (%) 24 15
Reducéo de area (%) 60 35
Dureza Brinell (HB) 268 285 (maximo)

2.1.1 - METALURGIA E SOLIDIFICACAO DO ACO CA6NM

O aco CA6NM é uma liga Fe-Cr-Ni-Mo com baixo teor de carbono, o que
ocasiona um estreitamento do campo austenitico, fazendo com que a ferrita delta,
que € prejudicial as propriedades mecanicas, seja estavel em temperaturas mais
baixas. Esta estabilidade favorece que uma maior fracado de ferrita delta fique retida
na matriz martensita apos témpera. A presenca de Ni compensa o efeito do baixo
teor de carbono, fazendo o campo austenitico expandir novamente, melhorando
substancialmente as propriedades mecanicas e a resisténcia ao impacto ©% 3%,

Desta forma é resolvido o problema da diminuicdo da tenacidade provocada
pela estabilidade da ferrita delta, obtendo assim a completa austenitizacdo e
formacdo da martensita no processo de témpera. Apesar disso, o Niquel abaixa
consideravelmente as temperaturas Ms e Mf, 0 que néo € desejado, sendo por isso

utilizado um teor maximo de 5,5% de Ni.



As Equacbes 2.1 e 2.2 como sugeridas por ®2  para acos inoxidaveis
martensiticos macios permitem estimar as temperaturas de inicio e final da
transformacdo martensitica Ms e Mf, em funcdo dos elementos de liga Ni, Cr, C e
Mn.

Ms = 492 — 12X %C - 65,5x %Mn - 10X %Cr - 29x %Ni 2.1)
Ms - Mf = 150°C (2.2)

Como é observado na Equacdo 2.1, carbono, manganés e niquel sdo os
principais responsaveis pela reducdo da temperatura Ms. Além disso, pela Equacao
2.2 verifica-se que o intervalo de temperatura inicial e final da transformacéo
martensitica é constante e igual a 150C. Ao contrario da sensibilidade da
temperatura Ms com a composi¢cao quimica, esta se mostra praticamente invariavel
em relacédo as taxas de aquecimento ou resfriamento, como pode ser observado na
Figura 2.4 as variacdes de temperatura de transformacéo Austenitica (Ac3 = inicial e

Acl = final) e martensitica (Ms), para taxas entre 0 e 50°C/s.
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Figura 2.4 — Variacdo das temperaturas de transformacéo Acl, Ac3 e Ms ©3,



Através da Figura 2.5 que apresenta o diagrama de equilibrio pseudobinério
Fe-Cr, com destaque de uma proporcdo de cromo e niquel de 3:1,
aproximadamente, para uma liga como encontrada no aco CA6NM, 13% de Cr e 4%
de Ni, as temperaturas inicial (Ac3) e final (Acl) da transformacdo Austenitica
ocorrem aproximadamente, a 720° e 630° C, respectiv amente. Porém, como
observado na Figura 2.4, estas temperaturas de transformacgao podem variar desde
630 e 720C até 500 e 820C para velocidades de aqu ecimento de até 10C/s,

tornando-se quase constantes para taxas superiores.
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Figura 2.5 — Diagrama de equilibrio pseudobinario de uma liga Fe-Cr ©2.

Verifica-se também que ha um abaixamento da temperatura Acl, em relagcéo

aos acos de baixo carbono, pois existe uma maior influencia do Ni em abaixar Acl

do que o do Cr em aumenta-lo, como pode ser observado na Figura 2.6.
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Figura 2.6 — Variacao das temperaturas do eutetéide em funcéo da concentracdo em

peso dos elementos de liga Ti, Mo, Si, W, Cr, Mn, Ni ©.

Além disso, pode-se observar no diagrama Fe-Cr que este aco se solidifica
completamente com estrutura ferritica, sendo que o campo ferrita d se localiza entre
1320C - 1240<C. Nota-se também, uma estreita faixa de solidificacdo (Liquido +
Fase 0) de aproximadamente 30C, que propicia menores def eitos provenientes da
solidificagéo.

A adicdo de elementos de liga como o cromo, silicio e molibdénio, faz com
que diminuam os limites da faixa de temperatura onde a ferrita delta € estavel, ao
passo que elementos de liga como o Ni e Mn fazem com que estes aumentem. O
balanco destes elementos, nos acos CA6NM, é tal que, em condi¢do de equilibrio, o
inicio e término da transformacdo da ferrita & — austenita, se situe em
aproximadamente 1300°C e 1200°C, respectivamente. Desta forma, depois que a
solidificacdo €& completada, a microestrutura destes acos € constituida
principalmente de martensita com pequenas quantidades de ferrita delta e austenita
(25, 34).

Para esta liga observa-se como se obtém um balanco entre os efeitos do Cr e
do Ni em abaixar e aumentar a faixa de temperatura onde se encontra a ferrita delta
comparativamente ao aco carbono, sendo que ela é estavel entre 1534C e 1390C,

aproximadamente ©%.
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O decréscimo continuo da temperatura em condi¢cfes de equilibrio, a partir do
campo austenitico até a temperatura ambiente, resultard na formacédo de fase alfa.
Contudo, para se atingir as condi¢cdes de equilibrio, como pode ser observado no
diagrama TRC (transformacdo no resfriamento continuo) da Figura 2.7 ©¥ a
velocidade de resfriamento deve ser extremamente lenta, sendo que mesmo num
resfriaimento de aproximadamente 26 horas, ndo ha formacdo de outro

microconstituinte (ferrita, perlita, bainita), além de martensita .
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Figura 2.7 — Diagrama TRC de um agco CA6NM, mostrando sua alta temperabilidade
(36)

Com isso verifica-se a alta temperabilidade dos agcos CA6NM, podendo ser
resfriado inclusive ao ar livre, permitindo assim que pecas de grandes seccoes, de
até 1,0 metro de diametro, formem martensita em seu nucleo com resfriamento ao
ar.

No entanto, como a solidificacdo em geral ocorre sob condi¢cdes fora do
equilibrio, devido a difusdo dos elementos de liga, e aliada ao fato que existem

outros elementos de liga além do Cr e do Ni, normalmente em numero maior que
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cinco, o uso de diagramas de fases é muito limitado. Assim, sdo propostas varias
expressdes na literatura para se determinar o modo de solidificagdo dos acos
inoxidaveis 2.

Essas expressbes reduzem as complexas composicbes destas ligas
agrupadas conforme seus efeitos ferritizantes ou austenitizantes denominados,
respectivamente, de cromo equivalente e niquel equivalente a uma simples liga
ternaria Fe—Cr—Ni. Segundo ©®®, as expressbes de niquel e cromo equivalente

podem ser descritas de uma forma genérica pelas Equacodes 2.3 e 2.4:
Nieqg = %Ni + A(%Mn) + B(%C) + C(%N) + D(%Cu) + E(%Co) (2.3)
Creq = %Cr +F(%Si) +G(%Mo) + H(%AI) +1(%Nb) + J(%Ti) + K(%W) + L(%V) (2.4)

emque: A, B,C,D, E, F, G, H, |, J, K, L sdo constantes para um elemento especifico
nas diversas expressdes propostas na literatura 2.

O cromo equivalente (Creq) € 0 niquel equivalente (Nieg) S840 expressoes
desenvolvidas para avaliar o efeito dos elementos de liga na microestrutura dos acos
inoxidaveis obtida apoOs solidificacdo, que os agrupam conforme seus efeitos
ferritizante e austenitizante. Um dos principais diagramas desenvolvidos a partir
dessas expressoes € o diagrama de Schaeffler apresentado na Figura 2.8. Com a
utilizacao dele é possivel relacionar as ligas Cr-Ni com a formacao das principais

fases ap6s a solidificacao .

NIQUEL EQUIVALENTE
= %Ni + 30 +0,5x%Mn +0,5x%Cu

FERRITA

0 4 8 12 16 20 24 28 32 3 40
CROMO EQUIVALENTE = %Cr + %Mo + 1,5x%5i + 0,5x%Cb

Figura 2.8 — Localizacdo aproximada do aco CA6NM no diagrama de Schaeffler ®
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Pode-se observar na Figura 2.8 que o aco CA6NM se localiza no campo
bifasico (martensita + ferrita) préximo da linha 100% martensita. Porém, além da
martensita e ferrita, constataram-se também tracos de austenita residual. Analisando
a quantidade de ferrita d retida no material fundido verifica-se que se encontra em
niveis mais baixos que no material soldado. A ferrita consegue se manter na ordem
de 5% devido a baixa velocidade de resfriamento e se decompde transformando-se

em austenita e, a seguir, em martensita ¢*.
2.1.2 - TRATAMENTOS TERMICOS NO ACO CA6NM

Os tratamentos térmicos nos ac¢os inoxidaveis martensiticos sdo essenciais
para a obtencdo das microestruturas necessarias, assim como a otimizacao das
propriedades mecéanicas. Neste sentido os principais tratamentos nestes a¢os séo a
témpera e o revenido, sendo muito similares aos aplicados aos agos baixa-liga, com
as diferencas mais marcantes na fixagdo dos parametros, que influenciam na
obtencdo das principais propriedades finais. A Figura 2.9 ilustra o efeito de
diferentes tratamentos térmicos nas propriedades mecéanicas de um aco AlSI 1040.
Observa-se que em um Unico acgo, isto €, com a mesma composi¢ao quimica, podem
ser obtidas propriedades mecéanicas muito diferentes realizando-se tratamentos

térmicos distintos ©7,

T 1 T T T T T
Témpera
1200 =
-=T.+ revenido 200° C f 1h
g 1000 =="T.+ revenido 400° C f 1h T
5 800 _-==T.+ revenido 600" C f 1h .
',,2: 600 ammmm i
< --==""Y Recozid
2 -\L ecozido
400 -
200 = Tensdo Eng. - Def. Eng. -
--=Tensdo Real - Def. Real
.0. 1 L 1 1 1 1 1 i
o ol 0.2 0.3 0.4
Deformagdo

Figura 2.9 - Aco 1040 submetido a diferentes tratamentos térmicos ©7.
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Os acos CA6NM normalmente s&o austenitizados entre 950 - 1050°C. Nesse
intervalo de temperatura, ocorre a dissolucdo de carbonetos e a decomposi¢cédo da
ferrita delta, oriunda do material de bruta fusdo. A temperatura de austenitizacdo nao
deve ser muito baixa, pois esta leva a baixos valores de tenacidade devido a néo
dissolucéo dos carbonetos e ao mesmo tempo n&o deve ser muito alta, para evitar o
crescimento acentuado dos graos austeniticos. Deste modo, deseja-se obter uma
martensita mais homogénea, levando a melhores propriedades mecanicas @8 39,

Além da temperatura de austenitizacdo, o resfriamento rapido da témpera
também é um fator importante nos acos CA6NM, que deve ser considerado, de
maneira a evitar a precipitacdo de carbonetos. Em contrapartida, resfriamentos
bruscos podem induzir altas tensdes internas na peca, podendo causar defeitos
macroscopicos como trincas e o0 empenamento. Assim, devido a alta
temperabilidade destes agos, normalmente em pecas de grandes seccbes e
geometrias complexas emprega-se resfriamento ao ar ©®,

A energia envolvida na transformacdo martensitica € a de deformacéo,
proveniente de deslocamentos cisalhantes. A transformacédo martensitica pode ser
considerada como sendo uma mudanca estrutural no estado sdlido, onde h4 uma
movimentagdo coordenada dos atomos que se movem de maneira organizada com
relacdo aos seus vizinhos ®>39),

O resultado € uma solucéo sélida supersaturada de carbono, normalmente de
estrutura tetragonal de corpo centrado (TCC) que é uma forma distorcida de ferro q,
onde o carbono ocupa os intersticios octaédricos. A sua tetragonalidade é medida

pela relacdo entre os eixos ¢ e a, mostrados na Figura 2.10 e na Equacéo 2.5 .

X — intersticios octaédricos @— posigdc do ferro e elementos substilucionais

Figura 2.10 — Esquema da estrutura padrdo da martensita .
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cla =1+ 0,045 (%C) (2.5)

onde:
¢ = unidade de medida (m), eixo Xx;

a = unidade de medida (m) eixo vy, z.

Pode-se observar pela Equacdo 2.5, que quanto maior o teor de carbono,
maior sera tetragonalidade da martensita, no entanto, em acos com teor de carbono
menor que 0,2%C em peso, medidas de resistividade elétrica mostraram que quase
90% do carbono durante a témpera segregam para os defeitos de rede e para as
discordancias. Portanto, nos acos com teores de carbono menores que 0,2% C, a
tetragonalidade da martensita ndo € afetada. Assim, nos acos CA6NM (teor de
carbono inferior a 0,06% C, em peso) a martensita tem estrutura cristalina cubica de
corpo centrado (CCC) @539,

Assim sendo, os acos CA6NM, que contém baixissimo teor de carbono,
apresentam estrutura martensitica em forma de ripas, como mostra
esquematicamente a Figura 2.11. Como pode-se observar, as ripas se encontram
paralelas entre si, contendo mesma orientacdo cristalografica, formando blocos. O
conjunto de blocos paralelos e quase-paralelos € referido como pacote. Muitos
pacotes podem ser encontrados num unico gréo austenitico. Em relacdo ao efeito
dos pacotes na resisténcia mecanica, pode-se fazer uma analogia deste com o efeito
do tamanho de grdo (encontrado nos materiais policristalinos). Pois ambas as

microestruturas definem uma regido onde ha uma mesma orientacdo cristalografica
(25)

Bloccsc::

Contorno de Grio
Austenita Anterior

Figura 2.11 — Representacdo esquematica da morfologia em ripas da martensita (25)
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Apés a témpera realiza-se o revenido aquecendo o aco a uma faixa de
temperatura entre 565C e 620 e posteriormente o resfriando. Deste modo, por
um processo difusional, o carbono se precipita nas fases estaveis ferrita e cementita,

conforme a reacao simplificada abaixo

Martensita (TCC ou CCC, fase Unica)-> Martensita Revenida (a + cementita (Fe3C))

Assim sendo, a microestrutura revenida consiste de particulas extremamente
finas de cementita dispersas na matriz ferritica.

O revenido da martensita aumenta sensivelmente a tenacidade e ductilidade
e, em alguns casos, sem reducdo substancial da resisténcia mecanica. A elevada
dureza e resisténcia da martensita revenida estdo relacionadas com a alta relacéo
de area entre os contornos da cementita e da matriz. Isto se deve as pequenas e
numerosas particulas de cementita que se localizam nos contornos e discordancias
e agem como barreiras a sua movimentacao durante a deformacéo plastica. Dessa
maneira, a matriz que é ductil é reforcada pela cementita .

Apbs o revenido surge também a fase de austenita retida, finamente dispersa
na matriz martensitica, atingindo quantidades da ordem de 15 ®® a 30% e

influenciando nas propriedades mecanicas ©2.
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3 — FADIGA NOS MATERIAIS

O estudo do fendmeno fadiga é de importancia crucial na concepg¢do de
maquinas e estruturas, visto que a maioria das falhas observadas em servico
envolve fadiga. Estudos realizados nos Estados Unidos e na Europa mostraram que
os efeitos econdmicos proveniente de fratura de equipamentos, num pais
medianamente industrializado, afetam 4% do seu Produto Interno Bruto, sendo que
cerca de 90% destes custos sdo atribuidos a falhas por fadiga .

O termo fadiga do material significa mudancas nas propriedades do material
as quais ocorrem sob repetidos ciclos de carregamento e descarregamento. Essas
mudancas causam uma falha prematura e inesperada sob niveis de tensfes
normalmente menores que a tensdo de escoamento do material. A falha prematura
pode tomar proporc¢des catastréficas caso ocorra a ruptura do material e o colapso
de componentes importantes da estrutura. Essa ruptura decorre do crescimento
instavel de trincas e é conhecida como fratura fragil “%. A Figura 3.1 apresenta o

crescimento gradual de uma trinca de fadiga.

«~————dire¢dio do carregamento ——

N=2.6x104 7x 104 8x 104 9 x 104 105
. Sum

Figura 3.1 — Crescimento gradual de uma trinca por fadiga “°.

O completo entendimento dos mecanismos da fratura por fadiga envolve
principalmente o conhecimento de duas areas da engenharia: a de materiais e a

mecanica aplicada. Ou seja, € necessaria uma abordagem em nivel microestrutural,
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no ambito da area de conhecimento de engenharia de materiais, para buscar
explicagBes para a fase de nucleacdo, periodo no qual a trinca se forma até assumir
dimensdes macroscopicas, a partir do que a trinca passa a fase de propagacao que
pode ser abordada com base na fundamentacdo da mecanica da fratura “?.

A Figura 3.2 apresenta um esquema da superficie de fratura de um aco que
falhou por fadiga. As principais caracteristicas a serem observadas neste tipo de
falha sdo um ponto ou sitio de iniciagdo da trinca (geralmente na superficie); uma
regido de propagacdo de trinca mostrando as marcas de praia e uma regiao de

fratura rapida, onde o comprimento de trinca excede um valor critico.

Periodo de

iniciacao

Pericdo de
Propagacao

Figura 3.2 — Representacdo esquematica da superficie de fratura por fadiga em um

aco “Y.

Ha também um tipo de superficie de fratura em materiais que sofrem
tratamento superficial de nitretacdo, chamado de “olho de peixe” que pode ser
observado na Figura 3.3 “? e representado esquematicamente na Figura 3.4 e

observado nos resultados de ©? 4344,
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Figura 3.3 — Local de nucleacéo da trinca por fadiga chamada “olho de peixe” “).

Area de iniciacdo

Camada Nitretada da trinca

Primeira etapa da
trinca se espalhando

Segunda etapa do
crescimento da trinca

Estagio final da
fratura por fadiga

Figura 3.4 — Representagdo esquematica de fratura em material nitretado, chamado

de “olho de peixe” ).

Este tipo de falha € composta de quatro regides visiveis a olho nu: A primeira
regido é onde inicia-se a trinca, em algum tipo de descontinuidade microestrutural
(inclusado), abaixo da camada nitretada. J4 a segunda regido lisa € onde ocorre a
primeira etapa de propagacao da trinca. Estas duas regiées sdo as etapas atipicas
gque nao sao visualizadas em fraturas comuns. As outras duas etapas s&o as
comumente visiveis, regido de propagacao de trincas caracteristicas pelas marcas
de praia e a posterior fratura rapida.

O entendimento do periodo de nucleacdo da trinca ainda nao estda bem
consolidado e é objeto de muitos estudos e pesquisas tanto no ambito académico,
guanto industrial. Envolve o estudo das ligagBes dos a&tomos, contornos e formas de
graos, da estrutura cristalina, bandas de escorregamento e interacdo da matriz
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metélica com as particulas ndo metdlicas. Por outro lado, o periodo de propagacao
ja € bem compreendido e as técnicas desenvolvidas para prever esse periodo de
crescimento fornecem resultados confiaveis. Esses métodos vém sendo
aprimorados desde meados do século passado e ganharam grande impulso com a
evolugcéo dos computadores.

Existem basicamente trés metodologias de andlise a fadiga, cada um
possuindo uma area de aplicacdo e um propésito. Por exemplo, o modelo Tensé&o-
Numero de Ciclos (S-N) ou de Wohler € o mais antigo e o mais utilizado nas
aplicacbes para prever o comportamento a fadiga de componentes estruturais
sujeitos a tensdes no dominio elastico. Este modelo descreve normalmente a vida
total do componente.

O modelo Deformac&o-Numero de Ciclos (e-N) ou de Coffin-Manson é o mais
utilizado nas aplicagbes que envolvem Fadiga de Baixo Ciclo, ou seja, em problemas
gue envolvem altas cargas de fadiga.

O modelo Mecéanica da Fratura Linear Elastica (MFLE) ou de Paris € mais
utilizado nas aplicacbes que envolvem a Fadiga de Baixo Ciclo, para predizer o
tempo de vida restante de pecas trincadas. Tem grande aplicacdo em programas de
inspecdo periodicas, associados aos Ensaios Nao Destrutivos. Os resultados mais
precisos sdo obtidos quando é possivel detectar e mensurar uma trinca na peca.
Quando isso ndo € possivel, assume-se a existéncia de uma trinca menor que a

minima trinca detectavel pelos instrumentos adequados “°.

3.1 - ETAPAS DA FRATURA POR FADIGA

3.1.1- PERIODO DE INICIACAO

A trinca de fadiga geralmente € nucleada e iniciada na superficie livre de
componentes estruturais carregados ciclicamente. A nucleacdo, assim como todo o
processo de fadiga, € controlado pela deformacdo plastica ciclica. Desta forma,
espera-se que a trinca se nucleie em regides em que a deformagéo plastica ciclica €
maior do que a média, ou seja, em regides de concentracdo de tensdes. Essas
regides de concentracao de tensdes podem ser macroscopicas, devido a geometria,
como entalhes por exemplo, ou microscopicas. Uma pequena ranhura da ordem de

algumas dezenas de micra pode causar uma redistribuicido de tensdes e
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possivelmente um aumento significativo de sua intensidade na raiz do concentrador.
Por outro lado, um acabamento superficial pode produzir uma fina camada
deformada plasticamente com tensdo residual de compressdo, o0 que pode
balancear o efeito de concentragcdo microscopica de tensdo. Um outro tipo de
concentrador microscopico de tensdes é o degrau superficial que aparece devido a
movimentagcdo de discordancias durante a deformacado plastica. Isso indica que o
proprio carregamento ciclico pode promover o aparecimento de regides de
concentracdo de tensdes. Particulas de fases secundarias, assim como inclusdes e
precipitados, tendo propriedades elasticas diferentes da matriz, também atuam como
concentradores de tensées “°.

A Figura 3.5 apresenta os trés principais tipos de regides de nucleacdo de
trincas que sao: Bandas de escorregamento de fadiga; contornos de grdo e

inclusdes superficiais.

/ TRINCA

FLAND DE EBCORREBAMENTO
rad InceosAo CONTORNGO DE GRAO

=r fz?

Figura 3.5 — Descontinuidades que provocam a nucleag&o de trincas por fadiga “%.

Degraus de escorregamento sozinhos podem ser responsaveis pela
nucleacdo de trincas ou estes podem interagir com defeitos estruturais ou
geomeétricos para formar as trincas. Singularidades superficiais podem estar
presentes desde o comeco ou podem se desenvolver durante a deformacéo ciclica,
como por exemplo, a formagéo de intrusdes e extrusdes, as quais sdo chamadas de
bandas de escorregamento persistentes em metais. Estes locais sdo sitios ou locais
preferenciais de nucleacéo de trincas por fadiga. Um modelo de formacdo destas
imperfeicdes € apresentado na Figura 3.6 e na Figura 3.7, a qual representa uma

foto real destas imperfeicdes.
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Figura 3.7 — Extrusdes e intrusdes em uma chapa de cobre “V.

Como a maioria das falhas por fadiga tem origem na superficie, pode-se
esperar que o acabamento superficial tenha grande efeito no comportamento a
fadiga. Os efeitos da superficie sdo causados por diferentes rugosidades,
microestrutura, composicdo quimica e tensdo residual. Essa influéncia € mais
pronunciada em grandes vidas, onde normalmente uma grande porcentagem dos
ciclos esta envolvida na nucleacdo da trinca. Através da Figura 3.8 verifica-se o
efeito do fator de superficie, ks, usado para varios tipos de acabamentos superficiais.
Este fator € um dos quocientes utilizados para correcdo do valor da tensédo para um

determinado némero de ciclos. “7.
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Figura 3.8 — Efeito do acabamento superficial no limite & fadiga @daptade de 47),

Os defeitos entdo, ocorrem durante carregamento ciclico e podem crescer e
formar uma trinca através de continua deformacdo plastica, fazendo com que
materiais com resisténcia mecanica alta apresentem maior resisténcia a nucleacao
de trinca por fadiga. Além disso, desde que a maioria das falhas por fadiga inicia-se
na superficie de um material, a condicdo desta € muito importante, podendo ser
aplicados varios processos de endurecimento superficial com o objetivo de aumentar
a dureza desta camada para proporcionar um reforco ao material e aumentar a sua

vida em fadiga, retardando com isso o tempo de nucleacgéo de trincas.
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3.1.2 - PERIODO DE PROPAGACAO

O processo de propagacdo de trincas subdivide-se em trés estagios,

conforme ilustrado na Figura 3.9. Estagio | (trincas curtas), estagio Il (trincas longas)

\

Estigio |

e estagio Il (fratura final).

!

Figura 3.9 — Estagios |, Il e Ill da propagacao de trinca em fadiga (@dartado de 48)

No primeiro estagio, as trincas depois da nucleagdo na superficie comecam a
se propagar por planos orientados a aproximadamente 45° do eixo de tensédo
normal. O crescimento das trincas neste estagio € da ordem de micrometros por
ciclo. Uma vez iniciada, a trinca se propaga nos correspondentes planos
cristalograficos até encontrar contornos de grdo evoluindo por alguns décimos de
milimetro. A partir deste ponto inicia-se o estagio dois, no qual a propagacéo se da
em uma direcdo perpendicular ao eixo de tensdo. Neste estagio, a trinca
normalmente apresenta estrias caracteristicas, correspondentes ao nimero de ciclos
do carregamento. A ponta desta trinca que se propaga gera alta concentracao de
tensdo, causando deformacdo plastica local a frente da trinca. Essa zona de
deformacdo plastica cresce até um ponto em que praticamente se iguala a
espessura do material, terminando o estagio dois e iniciando-se o estagio trés que é
a ruptura catastrofica da estrutura, também com crescimento perpendicular ao eixo
de tensao, porém de forma instantanea “V.

A taxa de propagacdo no estagio | € geralmente muito menor do que a do

estagio Il, sendo assim, o numero de ciclos gastos na propagacdo da trinca no
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estagio | é muito maior do que no estagio Il, no caso de corpos-de—prova sem
entalhes. O numero de ciclos necessarios para 0 estagio | em corpos-de-prova
entalhados é praticamente desprezivel e todo o processo de propagacao da trinca
de fadiga corresponde ao estagio Il. A propagacao no estagio Il termina, geralmente,
na fratura da sec¢ao transversal remanescente. A propagacao da trinca de fadiga no
estagio | através dos planos persistentes de deslizamento é controlada pela
componente cortante da tensdo aplicada. A propagacdo ndao-cristalografica (no
estagio I1) é controlada pela componente normal “®),

A Figura 3.10 ilustra o estagio Il da propagacéo de trincas que ocorre por um
processo plastico tornando a ponta da trinca arredondada. Além do aspecto destaca-
se a solicitacdo mecanica a qual estd sujeita uma trinca durante um ciclo de
carregamento. Inicia-se com carga zero (a), sendo a tensdo de tracao crescente até
a tensdo méaxima (c). Ap6s este ponto maximo, iniciam-se pequenas cargas de
compressdo (d), aumentando até a maxima carga de compressdo (e). Este
comportamento é caracteristico de todos os materiais metalicos ducteis, e inclusive

dos polimeros “Y).

Figura 3.10 - Situacdes de solicitacdo de uma trinca de fadiga durante um ciclo de
carregamento. (a) Carga zero, (b) pequena tensédo de tracao, (c) maxima tenséo de
tracao, (d) pequena tensdo de compressao, (e) maxima tensdo de compressao, (f)

pequena tensdo de tracdo “9.
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Existe uma outra importante caracteristica no estagio Il de fadiga, isto é, as
chamadas “marcas de praia”. Assim como as estrias, as marcas de praia também
sdo semicirculares mas sao, entretanto, visiveis a olho nu, conforme ilustrado na
Figura 3.11. As marcas de praia podem ser originadas atraves dos diferentes graus
de oxidacdo produzidos nas sucessivas paradas para repouso do equipamento ou
pela variacdo nas condi¢Oes de carregamento. Estas marcas representam milhares
ou mesmo milhdes de ciclos e elas apontam para o local de inicio de propagacao de

trinca “°,

Figura 3.11 — Marcas de praia de um aco fraturado por fadiga “9),

A partir de certo tamanho de trinca, todo o sistema torna-se instavel e a se¢ao
remanescente do componente ndo consegue suportar mais a carga aplicada e o

material entra em fratura catastrofica (estagio Il1).
3.2 - ABORDAGEM DE ANALISE PELA TENSAO — NUMERO DE CICLOS (S-N)

Em 1860, August Wohler iniciou ensaios para se descobrir as causas da falha
por fadiga, motivado pelas falhas ocorridas em eixos de trens, testando acos e
outros metais sob torcdo e carregamentos axiais . Foi observado que a resisténcia
mecanica dos eixos de trens submetidos a carregamentos ciclicos era notavelmente
menor do que a resisténcia estatica do mesmo material. Seu trabalho foi direcionado

para a caracterizacdo do comportamento sob fadiga relacionando a amplitude de
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tensdo (S,) e o numero de ciclos admissiveis (Ny), originando entdo a Curva S-N,

ilustrada na Figura 3.12 ©9,
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Figura 3.12 — Curvas S-N para 0 mesmo material com escala linear para a amplitude

de tensdo e com escala do nimero de ciclos linear (a) e em logaritmica (b) “?.

A tenséo aplicada pode ser de natureza axial, fletora ou de tor¢do. Tais
cargas podem ser de natureza senoidal e regulares, como mostra o grafico (a) da
Figura 3.13, no qual a amplitude é simétrica em relacdo ao nivel de stress zero,

alternando entre um maximo trativo (0, ) € um minimo compressivo (J,,) de

magnitudes iguais, esse tipo é referido como “reversed stress cicle”. Outro tipo,
chamado “repeated stress cicle”, apresentado no grafico (b) da Figura 3.13, a
méaxima e minima tens@es sdo assimétricas em relacdo ao nivel de tenséo zero.
Além destes tipos de tensdes ciclicas, ha também casos em que a estrutura é
submetida a um carregamento aleatério, grafico (c¢) da Figura 3.13, no qual as

tensdes ciclicas variam em amplitude, madulo e frequéncia.
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Figura 3.13 — Tensdes ciclicas do processo de Fadiga: Tensdes iguais em torno de

zero (a), tensdes repetidas (b) e tensdes aleatdrias (c) “°.

Onde:

Intervalo da tenséo ciclica:

Amplitude da tensao ciclica:

Tensao média:

Razao de tensao:

O, =0 . ~Onmin (3.1)
0, - M (3.2)
g, = YGmax ;Um"‘ (3.3)
R = gmi” (3.4)
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A vida em fadiga resultante incorpora o0 nimero de ciclos necessarios para
iniciar a trinca dominante (que pode equivaler a aproximadamente 90% da vida total
do componente para baixas solicitacdes, ou fadiga de alto ciclo) e o nimero de
ciclos para a propagacéao desta trinca até a falha.

Em 1910, O.H. Basquin propds uma equacao empirica para caracterizar as
curvas S-N dos metais. Ele mostrou que em um diagrama bi-logaritmico da
amplitude de tenséo versus numero de ciclos para a fadiga ha uma relacéo linear,
estabelecendo assim uma lei exponencial para a fadiga. A amplitude de tensdes

pode ser relacionada com o niimero de ciclos até a fratura pela Equacéo 3.5 “®:

_ b
g, =0 (2Nf) (3.5)

Onde oa é a amplitude de tensdao real ciclica, of é o coeficiente de resisténcia
a fadiga, 2Nf € o numero de reversdes para falhar e b € o expoente de Basquin ou
expoente de resisténcia a fadiga. Os valores de of e b sdo parametros
caracteristicos do material ®.

A influéncia da tensdo média também pode ser observada na curva S-N e
consequentemente no limite de resisténcia a fadiga. Quanto maior a tensdo média
de tracdo aplicada (mantendo-se fixa a amplitude), menor o numero de ciclos até a

falha do material. Este grafico esté representado na Figura 3.14.

Um
crescente

Figura 3.14: Curvas S-N variando-se a tensdo média ©?.

Além da tensdo média, a razdo (R) de tensdo também influencia na curva S-

N, conforme ilustrado na Figura 3.15, onde O < |R| < 1 refere-se a tensao ciclica do
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tipo trativa, |R| > 1 esta relacionada a tenséo ciclica compressiva e R = -1, a tenséo

variavel em torno de zero.

Amplitude de Tensdo

R=1/3

[ 1 | 1
i 10* 10° 108 107 10°

Ciclos até a Falha

Figura 3.15 — Curvas S-N com diferentes razdes de tenséo ©2.

Além disso, o diagrama de vida constante, conforme ilustrado na Figura 3.16,
baseado nos modelos de Goodman, Soderberg e Gerber, mostra a curva de cada
ciclo, a partir da qual é possivel obter a amplitude de tensédo para uma dada tensdo
média, ou seja, no caso do aumento da tensdo média deve-se diminuir a amplitude

da tens&o ciclica para manter a vida & fadiga com o mesmo ndmero de ciclos ©2.
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Figura 3.16 — Diagrama de vida constante para o aluminio 7075-T6 “"53,

Para determinar experimentalmente o limite de fadiga de um material, um
corpo de prova normalizado € submetido a tensdes ciclicas de uma dada amplitude
e mede-se 0 numero de ciclos que o material resiste antes de falhar. Este teste é

repetido para varios corpos de prova com tensfes de diferentes magnitudes.

Como indica o grafico da Figura 3.17, quanto maior a magnitude da tensao,
menor o numero de ciclos que o material resiste antes de falhar. A curva S-N de
ligas ndo ferrosas representada no grafico, observa-se que nao existe um valor
abaixo do qual a falha ndo ocorre, isto porque na maioria dos casos nao existe limite
de fadiga para ligas néo ferrosas. Para ligas ferrosas, a curva S-N se torna constante
para valores elevados de N, indicando que abaixo deste nivel de tensdo, chamado
de limite de fadiga, a falha ndo ocorrera por fadiga, ou seja, a vida a fadiga é dita

infinita “®.
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Figura 3.17 — Curvas S-N tipicas para metais ferrosos e nao-ferrosos “9.

Desta forma o limite de resisténcia a fadiga é a tenséo correspondente a uma
vida especifica de fadiga de alto ciclo. Os experimentos de resisténcia a fadiga tém
como objetivo estimar a sua distribuicdo estatistica e sdo muito usados na
determinacao do limite de resisténcia a fadiga dos materiais.

Por sua vez, a resisténcia a fadiga de um material metalico é,
aproximadamente, proporcional a resisténcia a tracao (Figura 3.18), o que significa
que, em geral, qualquer método de endurecimento do metal aumentara também a
resisténcia a fadiga. E uma vez que a resisténcia a tracdo e dureza estdo
correlacionadas, é possivel estimar o limite de resisténcia a fadiga de muitos acos
pela determinagéo do nivel de dureza ®4)_ A Figura 3.19 mostra que existe uma boa
correlacdo até o nivel de dureza em torno de 40 HRC. Acima desse valor ocorre uma
dispersdo dificultando a correlacdo. O limite de fadiga dos acgos estruturais
freqientemente é estimado como sendo a metade de resisténcia a tracdo, mas

ainda podendo variar de 0,35 a 0,60 desta %59,
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Figura 3.18 — Correlacdo do limite de fadiga de alguns materiais ferrosos com a

resisténcia a tracdo “°.
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Figura 3.19 — Correlacao do limite de fadiga de varios acos temperados e revenidos

e a dureza ¥,
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3.2.1 — ENSAIOS DE FADIGA E CONSTRUCAO DE CURVAS S- N

E importante que os ensaios de fadiga e a construcdo das curvas S-N estejam
de acordo com as normas ASTM E 606, E 466 e E 739 ©% %6 37 As praticas
estabelecidas por essas normas servem de guia para os testes de fadiga em
atividades como: pesquisa e desenvolvimento de materiais, projetos mecanicos,
controle de processos e qualidades, controle de desempenho e analise de falhas.

Primeiramente, os corpos-de-prova usados nas analises de fadiga séao
fabricados segundo a norma ASTM E 606 ®°, a qual especifica CP’s para testes de
fadiga de carregamento uniaxial com controle de deformacéo, sendo estes aplicaveis
tanto para o levantamento da curva S — N quanto da € - N. Os dois tipos basicos de
corpos de provas previstos por essa norma sao: cilindrico com secéo de teste de
perfil reto e cilindrico com seg¢do de teste inteiramente definida por um raio de
concordancia (Tipo Ampulheta). O corpo-de-prova tipo ampulheta exige cuidados
especiais na sua fabricacao, visto que devido a sua geometria pode haver incertezas
na analise e na interpretacdo dos dados. Basicamente a maior recomendacao que a
norma faz sobre o projeto do CP diz respeito ao didmetro minimo da secao de teste.
Ela recomenda que ele seja superior a 6,35 mm. A partir dai, as outras dimensdes
devem seguir os limites apresentados na Figura 3.20.
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Figura 3.20 — Dimensdes dos corpos de prova segundo a norma ASTM E 606 (@daptado

de 55).

Para a quantificacgdo do numero de espécimes necessarios para a
realizacdo dos ensaios utiliza-se a metodologia proposta pela Norma ASTM E -
739 ©7_ Esta norma determina o nimero minimo de espécimes para quatro tipos
de ensaios especificos e se 0 numero de replicacdes foi ou ndo adequado aos

ensaios efetuados, apresentados nas Tabelas 3.1 e 3.2.

Tabela 3.1 — Tamanho necessério de uma amostra ©7.

. . NUumero Minimo
Tipo de Ensaio L
de Espécimes
Preliminares e exploratérios (Pesquisa e ensaios para
i 6al2
desenvolvimento)
Testes de pesquisas e desenvolvimento de componentes 6a12
e espécimes
Dados admissiveis para projeto 12a24
Dados de confiabilidade 12a24
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Tabela 3.2 - Replicacdes necessarias ©”.

Percentual
Tipo de Ensaio Minimo de
Replicacbes
Prellmlnar_es e exploratérios (Pesquisa e ensaios para 17 233 %
desenvolvimento)
Testeg Qe pesquisas e desenvolvimento de componentes 33 250 %
e espécimes
Dados admissiveis para projeto 50a75%
Dados de confiabilidade 75 a 88 %

Conforme recomendado pela norma ASTM E - 739 ©” o nimero minimo
necessario de espécimes para se montar uma curva padrdo S-N depende do tipo de
programa de ensaio desenvolvido. Dessa forma, o numero de corpos-de-prova

ensaiados é determinado através da Equacéo 3.6.

n°.de.niveis.de.tensao
n°.total.de.corpos.de.prova.ensaiados

%Replicacdo = {1— } x100% (3.6)

Os resultados obtidos nos ensaios de fadiga apresentam valores dispersos,
por isSso é necessario realizar o tratamento estatistico dos resultados, sendo feito

também através da norma ASTM E-739 7 ilustrado de acordo com a Figura 3.21.

95% de intervalo de confianca segundo ASTM 739

Amplitude de Tensdo, Sa

1.E+03 1.E+04 1.E+05 1.E+06 1.E+07 1.E+08 1.E+09
Niamero de Ciclos para Falhar, Nf

Figura 3.21 — Curva S-N de acordo com a norma ASTM E-739 (@daptado de 57)
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De acordo com a norma, a Curva S-N pode ser linearizada da seguinte forma ©”:
Log(N) = A +BLog(Sa) (3.7)
Onde:

N = Numero de Ciclos => Variavel Dependente
Sa = Tensao Aplicada => Varidvel Independente Controlada no Ensaio

A=Y-BX ¢ Y=A+BX (3.8)
k _ _
2. (X =X)(Yi - Y)

== (3.9)
X(X; = X)?
i=1

Com os Parametros A e B, aplicando em (3.7) e isolando Log (Sa) tem-se:

-A N Log(N)

Log(Sa) = B B (3.10)
A partir dai tem-se:
A1
Sa=10 B NB (3.11)
Ou seja:
=% e Sf =10("AxP) (3.12)
Onde o erro padrao é calculado através de:
K 2
2[Yi —(A+BX;)]
0?2 ==L — (3.13)
E o limite de confianga por:
1
2
_ 2
A+BX+ [2F) %+k(x—x) o (3.14)
X (X~ X)?
i=1

Onde Fp é tabelado e depende do nivel do limite de confianca (90, 95 ou
99%) e do numero de ensaios.
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4 — NITRETACAO A PLASMA

Os processos de nitretacdo mais utilizados industrialmente sao a nitretacéo
em banhos de sais fundidos, denominado Nitretacdo Liquida e a nitretacdo com
atmosfera gasosa de amoénia, denominado de Nitretacdo Gasosa. A Nitretacdo por
Plasma € um processo termoquimico desenvolvido ha poucas décadas e de extremo
impacto tecnolégico, por diversos fatores que ainda ser&o descritos ©8 9,

O tratamento superficial de nitretacdo € definido como um tratamento
termoquimico de endurecimento superficial que envolve a introducdo de nitrogénio
na forma atdmica, por difusdo, no interior do reticulado cristalino de ligas ferrosas, no
campo de estabilidade da ferrita, em temperaturas normalmente na faixa de 400 a
580° C. Consequentemente, neste processo nao ocorre nenhuma transformacéo de
fase que nado esteja relacionada com a precipitacdo de nitretos ou carbonitretos,
quando presente também o carbono na liga ou no meio nitretante ©.

O processo de Nitretacdo a Plasma foi patenteado em 1931 por J.J. Egan nos
EUA e em 1932 por Berghaus na Alemanha, mas somente em 1960 teve seu inicio
comercial ®* %2, No passado, o seu uso industrial teve pouca aceitagdo no mercado
pelo seu alto custo e dificuldades técnicas do equipamento. Essas dificuldades
consistiam basicamente em abertura de arcos elétricos e superaquecimento de
partes das pecas durante o tratamento, que foram praticamente eliminadas com o
advento da eletrbnica de poténcia e da microeletronica.

Atualmente, devido sua versatilidade no controle microestrutural da superficie
nitretada, baixo custo de operacdo e adequacao a legislacdo ambiental, o processo
de Nitretagdo por Plasma deve possibilitar que o tratamento termoquimico de
nitretacdo venha a manter uma posicdo de destaque dentre os tratamentos

superficiais modernos 2.
4.1 - O PLASMA

O plasma é definido como um gas contendo espécies neutras e eletricamente
carregadas como elétrons, fons positivos, fons negativos, atomos e moléculas ©.
Na média o plasma € eletricamente neutro, sendo que qualquer desbalanceamento

de carga resultard em campos elétricos que tendem a mover as cargas de modo a
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restabelecer o equilibrio, devendo ter a densidade de elétrons mais a densidade de
fons negativos igual a densidade de fons positivos ©®*. Esta igualdade de cargas é
chamada de quase-neutralidade do plasma, onde as cargas livres no plasma podem
mover-se em resposta a qualquer campo elétrico no sentido de neutraliza-lo.

Desta forma, para a producdo do plasma € necessario que haja uma
descarga ou fluxo de corrente elétrica através de um meio gasoso, produzida através
de uma diferenca de potencial aplicada entre dois eletrodos, contido num sistema
hermeticamente fechado e uma presséo suficientemente baixa, conforme ilustrado

na Figura 4.1 o reator onde ocorre este processo ©.

CAMARA METALICA DE VACUO

L
AMOSTRA kJT_
E e CHAVE

|_- ISOLADOR
| N—
FONTE DE POTENCIA
VALVULA .. VALVULA '
PARA O
SISTEMADE ]
BOMBEAMENTO -
CILINDRO
TERMOPAR +— DE GAS
G s CONTROLE
o~ | reslli ELETRONICO
INDICADOR DE
TEMPE RATURA

Figura 4.1 — Desenho esquematico da camara de nitretagdo ©©.
A partir dai, elétrons e ions sdo acelerados pelo campo elétrico formado,
colidindo com outras particulas e produzindo assim mais ions e elétrons através da

seguinte combinacéo ©¥:

e +G°% - G"+2e” (4.1)



Onde G° é o atomo ou molécula do gas no estado fundamental e G*
representa um ion deste gas.

Devido a essa ionizacdo dos gases é gerada uma corrente elétrica que varia
com a diferenca de potencial entre os eletrodos e que determina a ocorréncia do
plasma. A figura 4.2 apresenta a relacdo existente entre tensao e corrente, seus
diferentes efeitos e a regido de formacdo da descarga luminescente, na zona de

descarga anémala, na qual ocorre o processo de nitretacao a plasma.

47| L
1000 lg: H l _;§ | ( I
HEE:- - |
sood B! E | - S |
S gl & | : | |
1 | |
=
g 600 + | | |
= ' | I
—
3 |
S 400- | |
| |
Ik
200 2E | B 23
1821 8§ | 85 | 8
) (&% &% | &= =
L1 |
n L] L T L L T I ] ] L]
107" 10" 1072 10" 10° 10° 10* 10 102 107 10° 10’
DEN3IDADE DE CORRENTE (AJem?)

Figura 4.2 — Curva caracteristica da densidade de corrente-voltagem aplicada entre

dois eletrodos ©°.

Esta regido de descarga anbmala € utilizada neste processo por ter maior
densidade de corrente e, portanto maior eficiéncia, além de proporcionar um
tratamento superficial uniforme. Esta descarga é auto sustentada porque o0 ion
gerado é acelerado para o catodo, produzindo novos elétrons secundarios, que por
sua vez produzirdo novos fons 2.

Para valores de corrente superiores ao valor maximo da descarga anémala, o

aguecimento do catodo serd substancial e a emissdo termoibnica contribuira
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sensivelmente para o aumento da corrente, fazendo com que a descarga seja
mantida a uma baixa tenséo e alta corrente, originando o arco elétrico ©.

Na ionizacdo das moléculas sdo emitidos fétons que geram o efeito luminoso
gue caracteriza uma regido de descarga brilhante, visivel ao redor da peca durante a

nitretacdo, denominada bainha de plasma, conforme ilustra a Figura 4.3 2.

Figura 4.3 — Fotografia da descarga brilhante em uma peca durante o processo de
nitretacdo por plasma 2.

Esta regido é responsavel por quase totalidade dos fendmenos que ocorrem
no plasma, como transferéncia de carga, ionizacdes, excitacdes e producdo de
elétrons secundarios. Num meio nitretante (mistura Nj/H;), as reacGes mais
freqientes nesta regido sdo aquelas determinadas pelas colisbes elétrons-
moléculas, e que serdo descritas a seguir.

Na ionizacao os elétrons mais energéticos, ao colidirem com as moléculas do
gas, provocam a remocao de um elétron do atomo, produzindo um ion e dois

elétrons ©¥:

e +N, - 2e” +N; (4.2)
e +H, - 2e” +H, (4.3)
e +N,H, - 2e” +N,H’ (4.4)

Para essas espécies, tem-se que o potencial de ionizacdo é

aproximadamente de 10 eV. Os dois elétrons formados no processo podem ser
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acelerados, adquirindo energia suficiente para causarem novas ionizagoes
(multiplicac&o de elétrons), ajudando na manutencao da descarga.
A excitacao ocorre quando a energia de colisdo do elétron for inferior aquela

necessaria para ionizacdo, podendo assim, haver as seguintes excitacdes ©%:

e” +N, - e” +Nj (4.5)
e  +H, - e +Hy (4.6)
e” +NyHy - e~ +NXH*Y (4.7)

onde * representa os estados excitados

A relaxacdo ou emissao ocorre apds a excitacdo das espécies, havendo um
decaimento dos elétrons para niveis menos energéticos, resultando na emissao de

fotons ©4):

N; ~ N, +hv (4.8)
H. — H,+hv (4.9)
Ny H. = NyH, +hv (4.10)

Através da andlise desta luz emitida pela descarga € possivel fazer um
diagndstico do plasma.

Outra importante reacédo que ocorre no plasma pela colisdo de moléculas com
elétrons energéticos € a dissociacdo. Dependendo da energia do elétron podera
haver a formacéo de atomos neutros, excitados ou ionizados, para o caso particular

do nitrogénio, tem-se ©*:

e"+N, - e +N+N (4.11)
e"+N, - e +N" +N (4.12)
e"+N, - 2" +N" +N’ (4.13)
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J& a recombinacdo ocorre quando espécies ionizadas chocam-se com uma
superficie, elétrons desta superficie séo liberados, neutralizando as espécies pelos

seguintes processos de recombinacéo ©*:

N, +e” - N, (4.14)
H' +e” - H, (4.15)
NXH; +e” - Ny H, (4.16)

4.2 — INTERACOES COM A SUPERFICIE

Apés a dissociacdo das moléculas, existe uma série de interacdes que podem
ocorrer na superficie do material submetido ao processo de bombardeamento i6nico.
Este efeito de alta energia na superficie catddica pode produzir a ejecdo de atomos
da amostra, conforme ilustra a Figura 4.4a ©”. Este fenémeno, chamado de
pulverizacdo catddica (sputtering) € responsavel pela presenca dos atomos de ferro
presentes no plasma durante a nitretacdo. Elétrons secundéarios também poderao
ser ejetados da superficie da amostra. Estes elétrons, repelidos pelo catodo
adquirem energia suficiente para ionizar espécies neutras do gas, assegurando a

manutencao do plasma ©®.

ol

Fe )

(a) )] (c)

Figura 4.4 — Efeitos da colisdo de ions na superficie catodica: (a) Atomos ou
eletrodos do alvo podem ser ejetados (sputtering), (b) os ions incidentes podem ser
refletidos ou (c) implantados no alvo ©®.
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Ao chocar-se com a superficie, os ions podem desencadear um efeito de
colisdo em cascata entre os atomos da rede cristalina da amostra, produzindo uma
reorganizacao estrutural do material, gerando e deslocando defeitos de rede, nas
vizinhancgas do ponto de impacto. Estes defeitos contribuem de maneira significativa
na difusdo do nitrogénio ¢,

Os ions incidentes podem ser refletidos, provavelmente com perda de
energia, conforme a Figura 4.4b. Além disso, com 0 impacto, ions podem ser
implantados na estrutura cristalina do alvo (Figura 4.4c). Este fenbmeno raramente
ocorre na nitretacdo, pois a implantacado do nitrogénio no ago necessita de energias
entre 10 e 500 keV. Estes valores sédo cerca de 3 ordens de grandezas superiores
as voltagens utilizadas na nitretacdo a plasma. Ressalta-se que a implantac&o i6nica
€ uma técnica de nao equilibrio, que permite introduzir nitrogénio em uma amostra
sem depender de barreiras termodinamicas tais como a difusibilidade e a
solubilidade ©2 %9

Uma grande parte da energia das particulas ao serem refletidas ou
implantadas na superficie do alvo é transferida em forma de calor. Cerca de 90% da
energia das particulas incidentes é perdida sob forma de calor para o aguecimento
do alvo. Parte desta energia € absorvida para aquecer o catodo enquanto outra
parte é dissolvida por radiacdo, conveccao ou conducdo para as paredes e 0 meio
de reacéo 9.

Quanto a formacéo de nitretos na superficie, existem duas hipoteses que sédo
as mais difundidas no meio académico. Na primeira, 0 mecanismo de nitretacao a
plasma é baseado na quimissorcao (adsorcao, absorcéo e reacbes quimicas) das
espécies reativas formadas no plasma com a superficie da amostra. Segundo esta
hipotese, o nitrogénio (atbmico ou molecular) € adsorvido pela superficie catddica
(amostra) onde reage com os &tomos de ferro para formar os nitretos ©9.

A outra hipotese, proposta por Kolbel, considera como fator preponderante o
bombardeamento da superficie da amostra por atomos do plasma. Segundo Koélbel,
os atomos de ferro resultantes da pulverizagdo catédica combinam-se com as
espécies reativas de nitrogénio ainda no plasma, na regido adjacente a superficie
catédica, formando nitretos FeN que se condensam na superficie da amostra

conforme esquematizado na Figura 4.5 ©®.
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Figura 4.5 — Formacao de nitretos FeN na superficie de uma amostra na nitretacao a

plasma segundo a hipétese de Kolbel ©®.

O nitreto FeN é metaestavel, e em contato com a superficie dissocia-se,
formando fases mais pobres em nitrogénio (FezN, FesN, FesN). O nitrogénio atdmico
liberado se difunde para a estrutura cristalina do substrato de ferro formando a
camada nitretada ©®. Este modelo é aceito pela maioria dos pesquisadores da area
e apresenta todas as possibilidades de ocorréncia de efeitos sem, entretanto apontar
que efeito é dominante ©¥.

Varios pesquisadores comprovaram ambos 0s mecanismos de forma
independente, e conclui que a nitretacdo a plasma é uma mistura de bombardeio do
catodo por espécies idnicas neutras, pulverizacdo do cétodo, reagbes quimicas no
plasma com formac&o de nitretos, adsorcéo e difusdo de nitrogénio Y. Processos
gue ocorrem de maneira intermitente, simultdnea e fora do equilibrio termodinamico,
dificultando o isolamento de fatores para andlise. Além disso, a variacdo dos
parametros de controle do plasma dificulta a comparagdo dos resultados e o
esclarecimento das contradigcbes observadas entre diferentes trabalhos encontrados

na literatura €7,
4.3 — COMPOSICAO E FORMACAO DA CAMADA NITRETADA

A otimizacao das propriedades mecéanicas do material deve-se principalmente
a formacéo de nitretos na superficie e a difusdo de nitrogénio na forma atémica ou

combinada para o interior do material, que dependendo dos parametros de
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processo, no ferro, a nitretacdo pode produzir duas camadas ou zonas superficiais

distintas, conforme a Figura 4.6.

Camada de
compostos

Zona de difusio

Substrato

Figura 4.6 — Representacdo esquematica das camadas de nitretacao.

A camada mais externa, constituida por uma das duas fases de nitretos de
ferro y-FesN elou €-Fe, 3N, e outros nitretos de elementos de liga presente é

denominada “camada de compostos” ?, também conhecida como camada branca
devido a coloracao caracteristica quando observadas em ensaios metalograficos.

A zona de difusdo é a regido do substrato sob a camada de nitretos, formada
pela difusdo do nitrogénio no metal. Possui dureza elevada que decai a medida que
se afasta da superficie, em direcdo ao interior do metal, com a reducdo da
concentracao de nitrogénio ©”.

O tipo de camada nitretada formada na superficie de um material submetido
ao processo de nitretacdo a plasma pode ser controlado através de alguns
parametros de tratamento, tais como: diferenca de potencial elétrico, atmosfera
nitretante, pressao, tempo e temperatura. Dependendo da configuracdo utilizada
nestas variaveis a camada nitretada formada pode ser constituida por uma unica
fase ou ser composta ©*.

O uso do diagrama de fases Ferro-Nitrogénio, apresentado na Figura 4.7 &
indispensavel para o entendimento das transformacgfes de fase que ocorrem na
superficie das pecas durante a nitretacdo, a medida que a concentracdo de

nitrogénio difundida no substrato aumenta.
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Figura 4.7 — Diagrama Fe-N 2.

Nas temperaturas usuais de nitretacdo, a solubilidade méaxima de nitrogénio
na ferrita € da ordem de 0,1% em massa. Quando o teor de nitrogénio ultrapassa o
limite de solubilidade ocorre a precipitacdo de compostos intermetalicos
denominados nitretos. Conforme mostrado no diagrama de fases Fe-N, o primeiro
nitreto a se formar € denominado de y, de estequiometria Fes;N, com reticulado
cristalino Cubico de Face Centrada e com uma composi¢cao de nitrogénio de 5,9%
em massa, estavel até a temperatura de 680C 2.

Caso o teor de nitrogénio exceda o valor de 6,1% em massa, ocorre a
precipitagcdo simultdnea do nitreto €, de estequiometria Fe,3N, com estrutura

cristalina Hexagonal Compacta. Para teores de nitrogénio acima de 8%, o Unico
nitreto presente sera o tipo € No ferro pode ocorrer a precipitacdo do nitreto

metaestavel a”. O campo de estabilidade do nitreto tipo ¢ ndo € definida com
precisdo na literatura. As caracteristicas principais das fases presentes no sistema
Fe-N sdo apresentadas na Tabela 4.1.
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Tabela 4.1 — Fases do diagrama Fe-N abaixo de 590C ©* 79,

' . Reticulado Parametro do
Fase Estequiometria |[% massa de N o )
Cristalino Reticulado, A
Ferrita () Fe 0,1 maximo CCC a=2,8664
" a=5,72
a FeisN2 3,0 TCC cla = 1.10
Y FesN 5,77 -5,88 CFC a=23,795
a=2,764
£ Fe,sN 7,5-11,00 HCP c/a = 1,599
a=5,530
& FexN 11,00 Ortorrémbico b =4,480
c=4,425

Outro fator que influencia nas caracteristicas da camada nitretada € a
presenca de elementos de liga. Se a liga possui grande quantidade de elementos de
liga, dependendo dos parametros de nitretacado adotados, podera formar-se somente
camada composta devido ao aprisionamento do nitrogénio por estes elementos ©*
). Quanto maior for a quantidade de elementos de liga presentes no material, maior
é a dureza da camada composta .

O efeito de elementos de liga sobre a dureza apds a nitretacdo, obtidos em
acos contendo composicao base: 0,35%C, 0,30%Si, 0,70%Mn é mostrado na Figura
4.8. Observa-se que elementos como Ti, Al e Cr promovem um aumento crescente
na dureza, enquanto o Mo e o Ni passam a diminuir a dureza apdés uma determinada

concentragao 9,
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Figura 4.8 — Efeito dos elementos de liga apds 8 horas de nitretacdo gasosa a 520C
(76)

Pode-se observar pela Figura 4.8 que de todos os elementos de liga
estudados, apenas o Niquel ndo é formador de nitretos. Os outros elementos, que
formam nitretos complexos geram um aumento de dureza na zona de difusao, sendo
gue o maior incremento de dureza se da com os elementos Al e Ti.

A dureza da camada nitretada e o perfil de microdureza também dependem
do tipo de interacdo entre o elemento de liga presente e o nitrogénio conforme
ilustrado na Figura 4.9. Elementos de liga com forte afinidade com o nitrogénio como
o vanadio, por exemplo, apresentam o perfil de microdureza com uma variacao
muito grande entre a regido nitretada e o ndcleo nédo nitretado. Se a afinidade for

fraca, a nucleacdo dos precipitados € mais dificil e s6é ocorrera quando a regido

estiver supersaturada de nitrogénio, resultando em uma interface difusa .
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Figura 4.9 — Perfil de microdureza para elementos com diferentes afinidades pelo

nitrogénio: (a) Forte interacdo e (b) Média interagéo .

Além disso, observa-se pela Figura 4.10 que os elementos de liga dificultam a
difusdo do nitrogénio. Quanto maior o teor de elementos de liga, menor sera a
espessura da camada. O aluminio em pequenos teores € capaz de melhorar a

difusividade do nitrogénio no aco.
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Figura 4.10 — Influencia dos elementos de liga na profundidade da camada nitretada.

Aco SAE 1035 apds 8 horas de nitretacdo gasosa a 520°C (@),
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4.3.1 — TENSOES RESIDUAIS NA CAMADA NITRETADA

TensOes residuais sdo aguelas que podem existir em um corpo mesmo
estando livre de forcas externas atuantes. Nao existem corpos livres de tensdes
residuais e, deste modo, em muitos casos elas podem ser consideradas uma das
razdes de inUmeras falhas em componentes. Por outro lado, tensdes residuais sao
de grande interesse para especialistas em ciéncias dos materiais, que avaliam seus
efeitos nas propriedades dos materiais, assim como sua aplicacdo pratica em
engenharia, podendo ser utilizada na otimizacdo do desempenho de determinados
componentes.

A introducdo de campos de tensdes residuais compressivas cuidadosamente
controladas € uma das causas de aumento da resisténcia a fadiga em materiais que
sofrem nitretacdo "®. Este aumento do nivel de tensdes residuais ocorre com o
aumento da quantidade de nitrogénio, que causa incremento no nimero e no volume
de precipitados. Existe um limite maximo de tensdes residuais, pois ocorre uma
saturacdo na formacéo de nitretos e na deformacao plastica acumulada ©.

Os principais geradores de tensdes residuais na camada nitretada sao ®:

*  Mudanca da composi¢cado quimica na zona de difusdo devido a introducao

de nitrogénio intersticialmente;

 Transformacédo de fases instaveis como y-FesNy.; e a’-Fei;gN2 na zona

de difusédo e o fendmeno de precipitacao de nitretos estaveis como y’-FesN
e e-FeasN;

* Mudanca no volume da camada devido a transformacéo de fases e pelo

crescimento de precipitados;

» Efeito térmico devido aos diferentes coeficientes de expanséo térmica

das diferentes fases presentes durante a formacéo da camada.

Ainda existem poucos estudos relacionados com a medida de tensdes
residuais em materiais nitretados, porém, ja se sabe que pode existir uma correlacao
direta entre a microdureza da zona de difusdo e o nivel de tensdes residuais ®,
como é apresentado na Figura 4.11 um perfil de microdureza da camada em relacao
a seu valor de tensédo residual dos acos ferramenta H13 e YAG 300 nitretados a
580C durante 9 horas. Verifica-se que com o decréscimo da microdureza da

camada nitretada ocorre uma reducao dos valores de tensao residual.
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Figura 4.11 — Correlacéao entre o perfil de microdureza e de tensédo residual da
seccdao transversal da camada nitretada dos acos (a) H13 e (b) YAG 300, nitretado a
580C durante 9 horas 2,

A temperatura, através do processo de resfriamento pode ser considerada um
importante passo na geracdo das tensfes residuais na camada composta, em
virtude das tensdes criadas na camada de difusdo durante a nitretacdo % 8. A
Figura 4.12 apresenta a influéncia geral da temperatura do tratamento e o valor da
tensao residual. As linhas tracejadas indicam os valores médios da temperatura e da

tensao residual ao longo da camada nitretada.
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Distancia em relacdo a superficie

e,

Tensio Residual

Figura 4.12 — Decréscimo do nivel de tenséo residual em relagdo ao aumento da

temperatura ©.

O tempo de nitretagdo também influencia no perfil das tensdes residuais.
Ciclos longos de tratamento produzem grande distribuicdo de tensdes residuais
compressivas na camada. Os valores da tensao residuais presentes na superficie
relaxam para tempos longos de tratamento, e com isso 0S maiores valores das
tensbes residuais encontram-se no interior da camada. Esta influéncia ao longo da
superficie pode ser observada na Figura 4.13, onde verifica-se a variagdo possivel

da tensao residual para cada tempo como indica a linha tracejada .
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Figura 4.13 — Influéncia do tempo de nitretacao sobre os valores de tensodes

residuais @2,

Verifica-se este efeito também na Figura 4.14 que apresenta a medida do
perfil de tensédo residual de um aco médio carbono AISI 4140, o qual sofreu o
processo de nitretacdo a temperatura constante em trés tempos de nitretacéo: 2,5
horas, 14 horas e 58 horas. Observa-se que 0s maiores e mais concentrados valores

de tensao residual compressiva na superficie estdo nas amostras de menor tempo
de tratamento “¥.
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Figura 4.14 — Perfil de tenséo residual do aco AlSI 4140 para trés tempos de

nitretacédo (adaptado de 44)

4.4 — VANTAGENS E DESVANTAGENS DO PROCESSO DE NITRE TACAO A
PLASMA

As principais vantagens desta técnica sobre as convencionais (nitretacédo
gasosa e nitretacao liquida) séo:

» Selecao de nitretos € e y para produzir uma camada monofasica ou até
prevenir a formacao da camada branca, esta sele¢céo pode ser feita pela variagéo de
alguns parametros como temperatura e mistura gasosa ©¥;

+ E possivel a reducdo do tempo de tratamento mantendo as mesmas
caracteristicas, pois a alta concentracdo de nitrogénio na superficie € o principal
fator que acelera a difusdo do nitrogénio ©®;

* Menor distorcdo das pecas devido a utilizacdo de temperaturas mais
baixas “%;

+ Diminuicao de retifica ap6s o tratamento ©°;

* Producdo de camadas mais uniformes, mesmo em pecas de formato
complexo ©®);

* Remocédo da camada estavel de 6xido de cromo que dificulta a nitretagéo
de acos inoxidaveis. Enquanto que no processo de nitretacdo gasosa esta camada

passiva é removida por jateamento, decapagem ou reacdo quimica, na nitretacao a
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plasma a camada pode ser removida através da limpeza com hidrogénio (sputtering)
dentro da prépria camera de nitretagéo ©”;

» Eliminacdo dos problemas de passivacdo através da remocdo dos filmes
superficiais em um plasma de Ar e/ou H, antes de utilizar a mistura nitretante ©®;

* Eliminacdo de problemas ambientais, pois ndo sao utilizados gases ou
liquidos téxicos, como nos processos convencionais ©®);

» Possibilidade de se utilizar temperaturas mais baixas (a partir de 350C)
(58).

« Alto controle do processo permitindo maior reprodutibilidade ”;

O processo apresenta também algumas desvantagens:

* Necessidade de operadores qualificados quando o processo nao for
automatizado ®¥;

e Alto investimento inicial, porém com uma relacdo custo/beneficio
satisfatoria ¥

* Limitagbes para pecas com furos ou entalhes pequenos devido a

concentracdo do plasma nestas regides, podendo ocorrer sobreaquecimento ©®.
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5 — PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1 - MATERIAL

5.1.1 — COMPOSICAO QUIMICA

O material utilizado neste trabalho foi um aco inoxidavel martensitico que

possui varias denominagfes dependendo da instituicdo que o nomeia. A Tabela 5.1

apresenta alguns dos nomes de acordo com as respectivas normas.

Tabela 5.1 — Designacdes e Estrutura do Aco em Estudo ©.

Designacdes Normalizadas

DIN

ASTM

UNS

Outras

Estrutura

10283 - 1.4317

A743-CA6NM

J91540

AISI 1.4313

Ferrita/Martensita

Visando comprovar a especificacdo do Aco ASTM A743 CAG6NM foi retirada

uma amostra de um dos tarugos recebidos para realizacdo de andlise quimica no
laboratério de Analises e Ensaios de Materiais S/C Ltda — ANALI 047 de S&o Paulo,

cujos resultados séo apresentados pela Tabela 5.2.

Tabela 5.2 — Composigéo quimica do ago estudado no presente trabalho.

Composicdo | C% |[MNn% |[Si% | Cr% | Ni% |[MO% |P% | S% |Cu% | V%
Quimica 0,016 | 0,7 |1043| 125 | 3,7 | 0,45 ]0,03 (0,016 | 0,15 | 0,03
Tolerancia
() 0,002 | 0,01 | 0,02 0,02 | 0,01 | 0,01 | 0,01 |0,001]| 0,01 |0,01
+

Observa-se na Tabela 5.2 anterior que o material em estudo atende as

especificacdes descritas na literatura para o ago CA6NM @,
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5.1.2 - CORPOS DE PROVA

As especificacfes das dimensdes dos corpos de prova tipo ampulheta usados

neste trabalho s&o apresentados na Tabela 5.3 e na Figura 5.1.

Tabela 5.3 — Dimensdes do CP Tipo Ampulheta ©°.

Parametro Valor Limites
Diametro da secao de teste (d;) [mm] 7 d: > 6,35
Comprimento [mm] 143 N A
Diametro de agarramento (D) [mm] 12,5 D, = 2-d;
Comprimento da sec¢éo de teste [mm] 35 N A
Raio de concordancia [mm] 56 6-d; £2-d;
143
54 35
i Usinado Usinado
VRy=02)
+
0005
6

Figura 5.1 — Representagdo do CP Cilindrico tipo Ampulheta.
Os corpos de prova foram usinados em um torno de controle numérico

computadorizado (CNC) e posteriormente foram lixados e polidos de acordo com a

norma ASTM E 3-95 ®9 antes de sofrerem o processo de nitretacéo a plasma.
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5.2 — NITRETACAO A PLASMA

Um equipamento de nitretacdo a plasma € constituido por uma camara,
sistema de vacuo, unidade de distribuicdo de gas, fonte de alimentacao (fonte de
poténcia) e valvulas para o controle de pressdo. Um esquema do equipamento é
apresentado na Figura 5.2, no qual se destacam o0s principais componentes do

sistema.

4
Entrada de Gas N: — ]‘Iz ﬁ

Termopar

Catodo Camara
Anodo

Bomba Mecinica de Vacuo 8 ; -'|:-0m'-3‘ de
Sensor de Pressdo i | 7 ensao
Porta Amostra
Janela

0k e B

Sistema de Aquisi¢do
| e Controle de Dados

N2~:I2© T

Figura 5.2 — Diagrama esquematico do sistema de nitretacdo a plasma (19),

O sistema da Figura 5.2 pertence ao Laboratorio de Correlacdo Angular e
Técnicas Nucleares do Departamento de Fisica da Universidade Federal de Sé&o
Carlos. A camara de véacuo é cilindrica, fabricada em aco inoxidavel AISI 316,
apresentando um didametro interno de 450 mm e altura de 600 mm. O sistema possui
duas flanges sendo ambas confeccionadas em aco inoxidavel, situadas na regiao
superior e inferior, respectivamente, sendo que a superior € movel. A flange superior
e as paredes laterais sdo ligadas ao terminal positivo da fonte de tensao,
constituindo assim o anodo. O porta amostra é ligado ao terminal negativo da fonte
de alimentacéo, constituindo o catodo, que possui a forma de um disco de 100 mm
de diametro e 6 mm de espessura apoiado sobre um suporte que possui uma

blindagem elétrica, permitindo maior eficiéncia no processo de tratamento. A flange
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inferior é eletricamente isolada, possuindo 6 orificios onde sao feitas as conexdes de
instrumentacdo de temperatura, vacuo, entrada de géas, controle de vacuo, leitura da
pressdo e haste de sustentacdo do porta amostras.

O sistema de vacuo deve ser capaz de atingir uma pressdo de 102 mbar e
possuir valvulas para o controle de entrada da mistura dos gases e da pressao
interna da camara, durante o tratamento.

A fonte de poténcia consiste de um sistema de retificacdo que recebe a
tensdo alternada de 220 V da rede elétrica. Possui uma tensdo maxima de saida de
850 V, com uma poténcia de 5 KVA, podendo operar em corrente continua ou
alternada. Para a tenséo alternada pode-se variar a frequiéncia de 1 a 150 kHz.

Para o monitoramento de todas as variaveis do processo, existe um sistema
de captura e controle de dados. O valor de tensao elétrica aplicada, corrente elétrica
da descarga, ciclo de trabalho, frequéncia, temperatura das amostras e pressao
dentro da camara sdo registradas em painéis digitais. Na nitretacdo a plasma
existem 4 parametros que influenciam na profundidade, dureza e quantidade de
fases da camada nitretada. Esses 4 parametros sdo: tempo, temperatura, pressao e
mistura gasosa. Neste trabalho 3 parametros foram mantidos fixos, sendo eles a
temperatura de 500°C, a presséo de 4,0 mbar (400 P a) e a mistura gasosa de 80%
vol. H, e 20% vol. N,. O tempo foi o pardmetro variavel. Foram utilizados os
seguintes tempos de nitretacdo a plasma: 1 hora, 3 horas e 5 horas de tratamento
para a determinacdo do melhor tempo de nitretacdo dos corpos-de-prova para 0s

ensaios de fadiga de carregamento uniaxial.
5.3 — CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
As amostras foram cortadas de modo a se obter uma secao transversal da

camada nitretada, conforme ilustrado na Figura 5.3. Esta sec¢éo foi embutida com um

encosto metalico junto a camada para evitar a deformacao da mesma.
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Figura 5.3 — Corte das Amostras para embutimento.

Apbés o embutimento em resina, realizou-se a preparacdao microestrutural
padrdo, ou seja, passaram pela seqiéncia de lixamento em lixas n% 120, 220, 320,
400, 600, 1000 e 1200, polimento com pasta de diamante de 3um e 1lum e,
finalmente, ataque quimico com reagente Kallinge cuja composi¢cédo é de: 33mL de
HCI + 33mL de Etanol + 33mL H,O + 1,5g de CuCl;.

Foi utilizado o microscépio 6tico “OLYMPUS BX51”, para analise preliminar
das amostras, pertencente ao Departamento de Engenharia Mecanica da UnB e a
microscopia eletrénica de varredura foi realizada em equipamento JEOL JSM 7001F
do Instituto de Ciéncias Biolégicas da Universidade de Brasilia (UnB).

5.4 — ANALISE DE MICRODUREZA VICKERS (HV)

Para a determinacdo da microdureza superficial e do centro das amostras
utilizou-se um penetrador Vickers e carga de 500 gf. Foram realizadas 10
indentacdes com tempo de aplicagcdo de 15 segundos para cada amostra, uma de
cada condicao de nitretacdo e também de uma né&o nitretada. Com as medicfes de
microdureza é possivel observar o aumento de dureza superficial.

As medi¢des de microdureza foram realizadas em um microdurometro Pantec

do Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade de Brasilia (UnB).

5.5 — DETERMINACAO DAS FASES POR DIFRATOMETRIA DE R AIOS X

O equipamento de difratometria de raios-X utilizado pertence ao Instituto de
Quimica da Universidade de Brasilia (UnB), operando com o alvo de cobre e
monocromador colocado na frente do detector da linha de radiacdo CuKa (A =
1,54184 A). Para obtencdo dos difratogramas utilizou-se como parametros de
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operacdo um intervalo angular de 10° < 28 < 100°e velocidade de varredura angular
de 0,5°/ minuto. As ordenadas dos espectros refere m-se a contagem por segundo

(CPS) e representam uma intensidade relativa.

5.6 — DETERMINACAO DE TENSAO RESIDUAL POR DIFRATOME TRIA DE
RAIOS X

Para determinacdo das tensdes residuais foi utilizado um difratdmetro
Shimadzu XRD-700 da Faculdade de Engenharia Industrial (FEI), com radiacao de
CrKa (A = 2,2897 A), a 30 KV de tensdo de aceleracdo e 30 mA de corrente de
filamento. Utilizou-se a técnica de avaliacdo de tenséo residual conhecida como
método do seno ao quadrado de psi ®”. Com este método, a tensdo é medida a
partir da deformagé&o da rede cristalina. Foram utilizados angulos psi de 0° 15° 30°
e 45°% com plano de difracdo da matriz de Fe-a {211} com realizacdo de varredura

do angulo 2 theta de 150°a 160° continua a 6min .
5.7 — ENSAIOS DE FADIGA

Os ensaios de fadiga uniaxial de tracdo-compressédo, com R = -1, On=0 e
frequéncia de 20 Hz, com os niveis de tensdo apresentados na Tabela 5.4,
consistiram em testar varios corpos-de-prova em diferentes amplitudes de tensao,
com o objetivo de construir as curvas S-N para cada tempo de tratamento. A tensao
pode ser facilmente calculada em fungéao da carga aplicada e do diametro do corpo

de prova na sua menor secéo transversal.

Tabela 5.4 — Niveis de amplitude de tensdo dos ensaios de fadiga.

Tempo de Niveis de Amplitude de Tenséao
Nitretacdo (h) (MPa)
1 440 463 492 530
3 400 440 463 530
5 400 440 463 530
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O programa aqui desenvolvido teve por objetivo o levantamento de dados
admissiveis para projeto. Para esse tipo de programa exige-se 0 uso minimo de 12
corpos-de-prova com um percentual de replicacdo dos testes entre 50 e 75 %.
Assim, com base nessas informacdes, para o levantamento das curvas foram
usados 4 niveis de tensdo (em cada um desses niveis foram ensaiados inicialmente
3 corpos de prova). Nos trés niveis onde se observou uma maior dispersao o0s
ensaios foram replicados. Além disso, foram considerados corpos-de-prova sem
falha (run out) os que atingiram uma vida acima de 3,00E+06 de ciclos.

Os valores adotados para os niveis de tensédo sao semelhantes aos utilizados
por outros pesquisadores © ® %V (tabela completa no Apéndice A) a fim de se
comparar os efeitos da nitretacdo a plasma com o material sem tratamento. Além
disso, os niveis de tenséao foram escolhidos de acordo com o limite de escoamento
do material (550 MPa V), sendo que se realizou o primeiro teste préximo a este
valor. Posteriormente foi-se diminuindo gradativamente os valores e comparando-se
com o material sem tratamento de forma a minimizar o nimero de testes com forte
tendéncia a apresentar vida infinita e obter-se maior numero de ensaios com falha
para incrementar os dados estatisticos das curvas S-N.

A apresentacdo dos resultados dos ensaios de fadiga foi realizada de acordo
com a norma ASTM E 739 ©7.

5.7.1 — DESCRICAO DA MAQUINA DE ENSAIOS

O equipamento utilizado para os ensaios de fadiga € a maquina de ensaio
universal MTS 810. Através dela, podem ser feitos ensaios de tracéo, de fadiga com
qualquer tipo de carregamento, seja ele alternado, flutuante ou pulsante. Ha também
a possibilidade de realizar ensaios de fadiga com controle de deslocamento,
caracteristica importante para o levantamento da curva € - N do material.

Seu funcionamento é governado por um computador central, que liga a bomba
principal, a qual prové a ‘forca’ desempenhada pelo atuador hidraulico. Além disso, &
nele que se programa o0 ensaio desejado. Existem também comandos que séo
realizados manualmente por intermédio do reservatorio hidraulico, tais como: a
elevacdo da travessa para o encaixe do CP, a abertura e o fechamento das garras e
a escolha de sua pressdo de agarramento. A célula de carga envia para o

computador informagfes sobre a forga que esta sendo exercida no corpo de prova.
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O atuador hidraulico desta maquina possui um sensor de deslocamento que envia
tais informacdes ao computador. A MTS 810 € muito versatil, podendo realizar
ensaios com controle de carga, forca, deslocamento, amplitude e frequéncia de
ciclagem. A Figura 5.4 abaixo ilustra as principais partes deste equipamento exceto

0 computador e a bomba hidraulica.

-— C'olunas

Travessa
- m
B { g Elevadores e Travas
T - Dispositivo de Y Hidraulicas
Alinhamento II/
Garras | »Atador Hidraulico

Célula de Carga
~—_Controle da

Controle: dB.S Travessa

Garras Reservatono

Hidraulico

~Base

Figura 5.4 — Maquina de ensaio universal MTS 810 ©%).
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6 — RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 - MICROESTRUTURA DO ACO CAG6NM COMO RECEBIDO

As Figuras 6.1 e 6.2 apresentam a microestrutura do ago CA6NM no estado
como recebido.
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Figura 6.1 — Microestrutura do ago Inoxidavel Martensitico CAGNM.

3 s
%
=
o =
|
c 9
S 3

o< 0

o

QO

k)

m

S

()

8

‘»

c

e

3

WD 9.5mm 11:29:45 E

Figura 6.2 — Microestrutura do aco Inoxidavel Martensitico CAGNM.
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As Figuras apresentam as caracteristicas fundamentais deste ago
martensitico, com as ripas paralelas entre si, contendo mesma orientacdo
cristalografica, formando blocos, no interior de grdos de austenita retida que se
mantém no material apos o resfriamento. Essas caracteristicas sdo em virtude do
tratamento térmico de témpera e revenido em acos desta composicdo. No apéndice
B est& apresentado o ciclo de tratamento térmico sofrido por este material.

A temperatura de austenitizacdo € um parametro importante para a obtencao
da microestrutura final da liga. Quando é aumentada ha um acréscimo do tamanho
do grdo austenitico e um aumento na dissolucdo de carbonetos ®. Depois da
transformacdo martensitica, o tamanho da austenita prévia determinara
caracteristicas importantes da martensita, como o tamanho dos pacotes e dos

blocos, que teréo influéncia direta nas propriedades mecanicas.
6.2 — MICROESTRUTURA DO ACO CA6NM NITRETADO A PLASM A
A sequéncia das Figuras 6.3 a 6.5 apresenta o material nitretado em funcéo

do tempo de tratamento, sendo fixadas a pressdo de 400 Pa, a temperatura de

500C e composigao da mistura gasosa de 80% vol. H, e 20% vol. N,

Camada de Compostos

<+ Camada de Difusao .-~

Substrato

— 10pm JEOL 2/16/2011
15.0kV SEI SEM WD 12.5mm 10:47:54

Figura 6.3 — Secdo transversal da superficie da amostra com 1 hora de nitretacdo a
500<C.
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Camada de Compostos SRS

Camada de Difusdo =———————p

e S| hStrato

— 10pm JEOL 2/16/2011
15.0kV SEI SEM WD 15.1mm 11:11:53

Figura 6.4 — Secao transversal da superficie da amostra com 3 horas de nitretacéo a
500<C.

4 Camada de Compostos

<+ Camada de Difuséd

Substraty =—————p

BN 10 JEOL 12/8/2010
15.0kV SEI  SEM WD 9.4mm 12:19:59

Figura 6.5 — Secéo transversal da superficie da amostra com 5 horas de nitretacéo a
500<C.

Observa-se que para todos os tempos de nitretacdo houve a formacédo de
duas camadas distintas, sendo a mais externa a camada composta ou camada

branca e a mais interna chamada camada de difusdo. Conforme observado em
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trabalhos em acos inoxidaveis ™® 2% 53 a composicdo das camadas nitretadas
depende basicamente de trés parametros: tempo, temperatura e composi¢cao da
mistura gasosa. Basicamente, quanto maior a temperatura, tempo e volume de gas
maior sera a oferta de nitrogénio, formando-se a camada composta e/ou de difusao,
com espessuras distintas para cada tipo de material.

Com a temperatura de 500° C selecionada para o tratamento de nitretagcéo a
plasma no presente trabalho, obteve-se em apenas 1 hora a formacéo dessas duas
camadas, as quais sao responsaveis pela alta dureza e a formacao de tensdes
residuais compressivas.

A Figura 6.6 apresenta a interface entre a camada de difuséo e o substrato do

aco inoxidavel martensitico.

Figura 6.6 — Interface entre a camada de difusédo e o substrato.

Observa-se claramente que a zona de difusdo apresenta uma interface com o
substrato definida e plana. Apds a regido mais escura, da zona de difusdo, observa-
se uma regido mais clara, caracterizada pelas ripas da martensita revenida.

Na Figura 6.7 verifica-se a espessura das camadas nitretadas de acordo com
0s respectivos tempos de nitretacao.
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Figura 6.7 — Espessura das Camadas nitretadas.

De acordo com a Figura 6.7 a espessura das camadas nitretadas aumentam
de acordo com o tempo de nitretacdo de forma praticamente linear. Além disso, para
todos os tempos de tratamento obteve-se a camada de compostos com
aproximadamente 3 ym como pobde ser observado na microscopia eletronica de
varredura, sendo que a camada de difusdo foi a responsavel pela variacdo da

espessura total.
6.3 — MICRODUREZA DE SUPERFICIE E NO CENTRO DAS AMO STRAS
Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados com carga de 500 df, e

tempo de aplicacdo da carga de 15 segundos. Os valores da média de 10 medidas

de microdureza superficial e do centro estdo apresentados nas Figuras 6.8 e 6.9.
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Figura 6.8 — Microdureza de topo na superficie das amostras nitretadas e sem

tratamento.
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Figura 6.9 — Microdureza no centro das amostras nitretadas e sem tratamento.

Observa-se que o valor de microdureza da superficie da camada nitretada

com 1 hora de tratamento tem o maior resultado com 1309 HV, representando
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aumento de aproximadamente 350% quando comparado com 0 material sem
tratamento (270 HV). Posteriormente, tem-se a camada com 5 e 3 horas,
respectivamente com 1245 HV e 1217 HV. Esses valores sao proximos aos obtidos
em trabalhos anteriores “®, onde aco similar sofre tratamento de nitretacéo a plasma
a 500°C, com 10 horas, com um volume de gas de 70% N, e 30 % H, no qual foi
verificado um valor de dureza superficial de aproximadamente 1400 HV, valor
maximo encontrado em muitos acos inoxidaveis com diferentes parametros de
processo (61421,

As medidas de microdureza no centro de todas as amostras apresentaram
valores estatisticamente muito proximos, com um leve aumento de dureza na

amostra com 1 hora de tratamento de 272 HV, dentro do desvio padrao.
6.4 — DETERMINA(;AO DAS FASES POR DIFRATOMETRIA DE R AIOS X
Os resultados de difratometria de raios X efetuados na superficie em

incidéncia rasante das amostras nitretadas a 500° C durante 1, 3 e 5 horas sao

apresentados nas Figura 6.10 a 6.12.
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Figura 6.10 — Padrao de difratometria de raios X na superficie da amostra com 1

hora de nitretacao.
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Figura 6.11 — Padréo de difratometria de raios X na superficie da amostra com 3

horas de nitretacéo.
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Observa-se pelas Figuras 6.10 a 6.12 que os picos de difracdo de raios X
recaem sobre os mesmos angulos 26, apresentando a existéncia de nitretos de ferro
tipo y’-FesN e €-Fe,.3N e picos referentes aos nitretos de cromo CrN.

Pelos resultados obtidos, observa-se através da Figura 6.13, onde se inclui o
pico difratométrico da amostra sem tratamento, que nao existem picos referentes a
matriz do substrato, ou seja martensita revenida, o que indica que o volume irradiado

na DRX corresponde apenas a regiao da camada de compostos.
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Figura 6.13 — Comparacao entre os espectros de DRX antes e ap0s o tratamento de

nitretacao a plasma.

Resultados de espectros semelhantes foram encontrados em trabalhos de

outros acos inoxidaveis > > 19 onde sdo formados respectivamente os mesmos
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nitretos de Ferro e de Cromo. Em trabalhos que utilizam temperaturas de tratamento

c 141329 ‘independente do tempo, de 1 hora até mesmo 40 horas,

acima de 440°
ha formacdo de nitreto de cromo, o qual é um dos responsaveis pelo aumento
consideravel da dureza superficial.

Assim sendo, o crescimento da camada nitretada é discutida com base no
sistema Fe-Cr-N, no qual a formacdo da superficie nitretada estd relacionada a
interacdo existente entre o nitrogénio e o cromo e a sua influéncia na precipitacao de
nitretos de elementos de liga, basicamente nitretos de cromo. Quando presente em
teores acima de 5,6% em massa (geralmente acos inoxidaveis), 0 cromo apresenta
uma interagdo com o nitrogénio de caracteristica forte a temperaturas acima de

450¢C 2,

6.5 — DETERMINACAO DE TENSAO RESIDUAL POR DIFRATOME TRIA DE
RAIOS X

As Figuras 6.14 a 6.16 apresentam os graficos (2 theta (deg) x sen’¥) e os
respectivos resultados de tensdo residual na superficie das amostras sem
tratamento, com 1 e 5 horas de nitretacao.
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Figura 6.14 — Medida de tensao residual na superficie da amostra sem tratamento.
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Figura 6.15 - Medida de tensao residual na superficie da amostra com 1 hora de

nitretacao.
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Figura 6.16 — Medida de tensao residual na superficie da amostra com 5 horas de

nitretacao.
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Na amostra sem tratamento observou-se um valor de tensé&o residual e desvio
padrdao muito baixos de +26,1 + 13,1 MPa, por apresentar uma unica estrutura
cristalina CCC da martensita revenida. Porém, nas amostras que sofreram nitretacéo
a plasma, observa-se valores de tensao residual compressiva de -934,6 + 639,8
MPa e -830,0 £ 1786,0 MPa, respectivamente para 1 e 5 horas de nitretagao.

Estes valores com desvios padrdes tdo acentuados, nas amostras tratadas,
sdo em decorréncia da formacéo dos nitretos de Ferro (y'-FesN e €-Fe,3N) e Cromo
(CrN) caracterizando estruturas cristalinas muito distintas do substrato (como ja
apresentado no item 6.4). Esses resultados indicam uma tendéncia de melhor
resultado, com maior tensao residual compressiva e com menos discordancias para
a amostra de 1 hora se comparada qualitativamente com a amostra de 5 horas de
nitretagao.

Uma possivel explicacdo para o fato de amostras tratadas por tempos
menores apresentarem valores mais altos de tensdes residuais seria que a formacao
de camadas mais finas gera um maior gradiente de dureza, o que provocaria
tensdes residuais mais altas do que para amostras onde a profundidade da camada
€ maior. Em tempos curtos ocorre a introducdo de nitrogénio em uma fina camada,
que pela presenca de elementos intersticiais tende a expandir, porém, com a
restricdo do substrato, podem ser geradas tensdes residuais mais altas que para
uma diminuicdo gradativa da quantidade de elementos intersticiais, como em
camadas mais profundas. Resultados semelhantes, com menores tempos obtendo

maiores tensdes residuais compressivas na superficie também foram encontrados
em (13, 92).

6.6 — ENSAIOS DE FADIGA

Os dados de fadiga uniaxial de tracdo-compressao dos corpos de prova nao
nitretados foram adquiridos através de varios ensaios realizados no Departamento
de Engenharia Mecanica da UnB por outros pesquisadores © ¢ %0 além de dois
novos niveis de tensdo (492 e 530 MPa) que foram ensaiados para a
complementacao deste trabalho (Tabela completa no Apéndice A). Desta forma, foi
confeccionada uma nova curva S-N (Figura 6.17) com resultados estatisticos

(Tabela 6.1) um pouco distintos das referéncias citadas.
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Curva S-N do Aco Sem Tratamento
580 —————— S —
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353
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Figura 6.17 — Curva S-N do aco sem o tratamento de nitretacéo © %%,

Tabela 6.1 — Resultados estatisticos do aco sem tratamento.

Parametros de Fadiga com os Respectivos Limites de Confianca de 95%

Parametros Valores Limites de Confianca

de Fadiga Estimados Inferior Superior
Sf 1835,34 1794,96 1872,08
B -0,1142 -0,1212 -0,1080

Vidas de Fadiga com os Respectivos Limites de Confi  anca de 95%

0 : Tenséao de Falha Limites de Confianca (MPa)
N (N*de Ciclos) (MPa) Inferior Superior
2,00E+06 350,04 309,33 390,81
1,00E+06 378,88 336,44 421,18
1,00E+05 492,85 444,69 539,91
1,00E+04 641,09 587,83 692,35

Ja os resultados e os graficos das Curvas S-N do material com tempos de
nitretacdo de 1 hora, 3 horas e 5 horas estdao apresentados respectivamente nas
Figuras 6.18, 6.19 e 6.20. Além disso, os resultados estatisticos para cada tempo de
nitretacdo sao apresentados respectivamente nas Tabelas 6.2, 6.3 e 6.4. Estes
resultados foram calculados com base na norma ASTM E-739 ®” que define limites

de confianca de 95%.
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Curva S-N com 1 hora de Nitretacao
(Limites de Confianca de 95%)

Tensdo | n°de 540 ' '
Ciclos 530
440 4,00E+06*
440 2,15E+06
440 1,79E+06
440 2,93E+06
463 1,27E+05 E
463 | 2,89E+06 | = 492
463 | 4,18E+05 | 3
463 8,99E+05 E
492 5,19E+05
492 | 3,10E+05 463
492 1,56E+05
492 1,36E+05
530 8,14E+04 440
530 2,11E+04 430 5 ¥ .
53*0_ 8,78E+04 10° 10° | 106 10
= run out n° de Ciclos

Figura 6.18 — Curva S-N do aco com 1 hora de 1 nitretacao.

Tabela 6.2 — Resultados estatisticos do aco com 1 hora de nitretacéo.

Comportamento Estatistico das Vidas de Fadiga

Tensdo (MPa) 440 463 492 530
Média (N°de Ciclos) | 2,29E+06 1,08E+06 | 2,80E+05 | 1,2 7E+05
Desvio Padrio 5,81E+05 1,25E+06 | 1,77E+05 | 7,32E+05
C.V. (%) 25,40 115,02 63,32 57,69

Parametros de Fadiga com os Respectivos Limites de

Confianca de 95%

Parame_tros Valores Estimados _leltes de Confianca _

de Fadiga Inferior Superior
Sf 1104,03 1073,88 1133,18
B -0,06424 -0,06625 -0,06234

Vidas de Fadiga com os Respectivos Limites de Confi

anca de 95%

N (N°de Ciclos)

Tensao de Falha

Limites de Confianca (MPa)

(MPa) Inferior Superior
2,00E+06 433,24 410,69 458,66
1,00E+06 452,99 429,99 478,92
1,00E+05 525,26 500,39 552,84
1,00E+04 609,07 583,39 638,17
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Curva S-N com 3 horas de Nitretagao
(Limites de Confianca de 95%)

Tenséo n°de 540 o T
Ciclos 530
400 | 3,04E+06*
400 |3,02E+06*
400 | 2,55E+06
400 | 5,15E+05
400 | 481E+05| &
440 | 1,27E+06 | =
440 | 6,43E+05 | © 463
440 | 8,14E+05 | &
440 | 5,85E+05 440
463 | 2,69E+05
463 | 2,53E+05
463 | 2,34+05
530 | 3,19E+04 400
530 | 8,80E+04 200 . N .
530 | 5,36E+04 10" e 10° 10
* = run out n° de Ciclos
Figura 6.19 — Curva S-N do aco com 3 horas de nitretacao.
Tabela 6.3 — Resultados estatisticos do ago com 3 horas de nitretacéo.
Comportamento Estatistico das Vidas de Fadiga
Tensao (MPa) 400 440 463 530
Média (N°de Ciclos) 1,18E+06 8,29E+05 2,52E+05 5,7 8E+04
Desvio Padrao 1,18E+06 3,11E+05 1,78E+04 2,83E+04
C.V. (%) 100,23 37,54 7,07 48,89

Parametros de Fadiga com os Respectivos Limites de

Confianca de 95%

Parame.tros Valores Estimados _ Limites de Confianca _

de Fadiga Inferior Superior
Sf 1494,28 1326,63 1705,36
B -0,09360 -0,08897 -0,09874

Vidas de Fadiga com os Respectivos Limites de Confi

anca de 95%

N (N°de Ciclos)

Tensao de falha

Limites de Confianca (MPa)

(MPa) Inferior Superior
2,00E+06 384,26 364,85 407,06
1,00E+06 410,02 388,06 435,89
1,00E+05 508,64 476,29 547,16
1,00E+04 630,97 584,58 686,34
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Tensao n°de

Ciclos
400 | 3,00E+06*
400 |3,36E+06*
400 7,09E+05
400 2,70E+06
440 | 3,00E+06*
440 3,31E+05
440 4,94E+05
440 2,09E+05
463 3,70E+05
463 1,40E+05
463 6,23E+05
463 8,18E+04
530 1,72E+05
530 3,46E+04
530 3,79E+04

* = run out

Tensdo (MPa)

Curva S—-N com 5 horas de Nitretacdo

(Limites de Confianca de 95%)

540
530

463

440

400
390

10

n° de Ciclos

Figura 6.20 — Curva S-N do aco com 5 horas de nitretacao.

Tabela 6.4 — Resultados estatisticos do agco com 5 horas de nitretacao.

Comportamento Estatistico das Vidas de Fadiga

Tensédo (MPa) 400 440 463 530
Média (N°de Ciclos) | 1,70E+06 3,45E+05 3,04E+05 8,1 6E+04
Desvio Padrao 1,41E+06 1,43E+05 2,47TE+05 7,86E+04
C.V. (%) 82,54 41,44 81,19 96,29

Parametros de Fadiga com os Respectivos Limites de

Confianca de 95%

Paréme_tros Valores Estimados Limites de Confianca (95%_)
de Fadiga Inferior Superior
Sf 1487,79 1377,92 1608,90
B -0,09445 -0,09354 -0,09537
Vidas de Fadiga com os Respectivos Limites de Confi  anca de 95%
o : Tenséao de Falha Limites de Confianca (MPa)
N (N*de Ciclos) (MPa) Inferior Superior
2,00E+06 377,93 354,67 403,27
1,00E+06 403,50 378,43 430,83
1,00E+05 501,52 469,38 536,63
1,00E+04 623,36 582,19 668,42
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Finalmente, s&o apresentados todos 0s ensaios realizados neste aco com e
sem nitretacdo em um Unico grafico, através da Figura 6.21. A Tabela 6.5 apresenta

os resultados estatisticos das vidas de fadiga para todas as amostras, com e sem

tratamento.
Curvas S—-N do A¢o CAGNM
580 ———————q —— ———————
566 - o A
530 - - VMAON QIR AR e
509 - - - OO, @ N
~492F - RO -
(0
o
=
SRR R EEEEEEEEEEEEY: AD @ Al --ANE - IEEEEEEEEEEREs
o
W
c
£ Q40 - o .;5 """"
QAT oo NI @@
400l -® SemTratamento. . . . . . P, - % _________
[ 1h de Nitretagao
¥  3hde Nitretagao
364+ A 5hde Nitretagdo-------------- o N @ s
SO - L R
3404 | ........5 | Illllllle D
10 10 10 10
n® de Ciclos

Figura 6.21 — Curvas S-N do aco com e sem nitretacdo a plasma.

Tabela 6.5 — Tensdes de falha das vidas de fadiga do Aco CA6NM sem tratamento e

com todos os tempos de nitretacao.

Tensbes Meédias de Falhas das Vidas de Fadiga do Aco  CABNM
N Oh 1h 3h 5h
(N°de Ciclos) (MPa) (MPa) (Mpa) (MPa)
2,00E+06 350,04 433,24 384,26 377,93
1,00E+06 378,88 452,99 410,02 403,50
1,00E+05 492,85 525,26 508,64 501,52
1,00E+04 641,09 609,07 630,97 623,36
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Os resultados dos ensaios de Fadiga de alto ciclo em corpos de prova nao
nitretados e nitretados foram apresentados nas Figuras de 6.17 a 6.21. Com estes
dados foi possivel calcular, através do método da projecédo paralela, os limites de
fadiga, para 2 milhdes de ciclos, do aco CA6NM nitretado e ndo nitretado. Os
resultados dos limites de fadiga obtidos sao:

« 350,0 MPa — Corpos-de-prova nao nitretados & %9,

* 433,2 MPa — Corpos-de-prova com 1 hora de nitretacao.
* 384,3 MPa — Corpos-de-prova com 3 horas de nitretag&o.
e 377,9 MPa — Corpos-de-prova com 5 horas de nitretacéo.

O limite de Fadiga para este aco ja havia sido definido através do método da
escada ® como sendo de 360,1 + 11,2 MPa, ou seja, o valor obtido através do
método da projecéo paralela com dados da curva S-N (350,0 MPa) é muito proximo
e esta dentro do desvio padréo.

Comparando os resultados de fadiga do material sem tratamento com o0s
nitretados a plasma, tem-se que com 1 hora houve um aumento de 23,8 %, com 3
horas 9,8% e 5 horas 7,9 %. Observa-se que em todos os tempos de nitretacdo a
plasma houve uma melhora no comportamento em fadiga deste aco. Porém, o maior
ganho de vida em fadiga foi com o menor tempo de tratamento, com diferenca
consideravel das amostras de 1 hora para as de 3 e 5 horas, que se forem
consideradas dentro do limite de confianca de 95%, as duas Ultimas sao
estatisticamente muito semelhantes.

Como apresentado anteriormente, estes valores provavelmente sao
consequéncia dos maiores valores de tensdo residual compressiva e dureza
existentes na superficie do material com 1 hora de nitretagéo.

Observa-se também pela Figura 6.21 e pela Tabela 6.5 que com a diminuicéo
das vidas de fadiga, diminui-se também a diferenca das tensdes de falha dos
materiais com e sem tratamento, ou seja, pela inclinagcdo das curvas nota-se que
supostamente o tratamento de nitretagcdo nao tem grande influéncia em menores
vidas de fadiga. A maior influéncia nas vidas de fadiga de alto ciclo deve-se
provavelmente porque grande porcentagem esta relacionada a nucleacao da trinca
na superficie. Estes resultados ocorrem devido a formacao de nitretos na camada e
consecutivamente aumento de dureza e introducdo de tensbes residuais
compressivas, que, indiretamente provoca um retardo no processo de nucleacgéo de
trincas por fadiga.
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6.7 — ANALISE FRATOGRAFICA DAS SUPERFICIES DE FRATU RA

A alta dureza e o alto nivel de tensdo residual compressiva nas camadas
nitretadas dificultam a iniciacdo e propagacédo de trincas na superficie, retardando
este processo e em alguns casos, nucleando-se subsuperficialmente e formando o
chamado “olho de peixe”. A Figura 6.22 apresenta a superficie de um corpo-de-
prova com 1 hora de nitretacdo que foi submetido a uma tensdo de 463 MPa e
fraturou a 2,90E+06 ciclos, com 0s respectivos estagios de propagacéo e fratura
final caracteristicos deste tipo de fratura. As caracteristicas microscopicas destes
estagios estdo apresentadas nas Figuras 6.23, 6.24 e 6.25.

Verifica-se que este tipo de falha é composta de quatro regifes: Na primeira
regido inicia-se a trinca, em algum tipo de descontinuidade microestrutural
(incluséo), abaixo da camada nitretada. Na segunda regido lisa, ocorre a primeira
etapa de propagacédo da trinca (Figura 6.23). As outras duas etapas sao as
comumente visiveis, ou seja a regido de propagacéo de trincas e de fratura final, que

podem ser observadas nas Figuras 6.24 e 6.25.

12/15/2010
WD 14.8mm 4:30:44

Figura 6.22 - Aspecto macrografico da superficie de fratura do corpo-de-prova com 1
hora de nitretacéo e ensaiado a uma tensao de 463 MPa e fraturado com 2,90E+06
ciclos. Estagios 1, 2 e 3 de propagacéo caracteristicos da fratura “olho de peixe”.
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L lpm JEOL 12/15/2010
10.0kV SEI SEM WD 14.8mm 4:41:51

Figura 6.23 — Aspecto micrografico do estagio 1 de propagacao da fratura “olho de
peixe”, do corpo-de-prova ensaiado a uma tensdo de 463 MPa e fraturado com
2,90E+06 ciclos.

Estrias
de
Fadiga

Apagamento
das
Estrias

N

/J'/’ \ |

7,

e L |
L lpm JEOL 12/15/2010
10.0kV SEI SEM WD 14.9mm 4:37:38

Figura 6.24 — Aspecto micrografico do estagio 2 de propagacao da fratura do corpo-

de-prova ensaiado a uma tenséo de 463 MPa e fraturado com 2,90E+06 ciclos.
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Figura 6.25 — Aspecto micrografico do estagio 3 da fratura final do corpo-de-prova
ensaiado a uma tenséo de 463 MPa e fraturado com 2,90E+06 ciclos.

Na Figura 6.24 pode-se notar claramente a existéncia de estrias de
propagacdo de trincas por fadiga em estagio 2. Verifica-se o apagamento destas
estrias, que supostamente ocorrem por contato mecanico entre as partes fraturadas
do corpo de prova quando estdo no ciclo de compresséo durante o ensaio, antes da
fratura final, como também constatado em . J4 na Figura 6.25 pode-se notar as
marcas de arrancamento provocada por fratura instantanea, que sao caracteristicas

do estagio 3, de fratura final.
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7 - CONCLUSOES

* Os resultados dos limites de fadiga, para 2 milhées de ciclos, obtidos séo:
> 350,0 MPa — Corpos-de-prova nao nitretados © ¢ 9%

- 433,2 MPa — Corpos-de-prova com 1 hora de nitretagéo (23,8% de aumento);
- 384,3 MPa — Corpos-de-prova com 3 horas de nitretacao (9,7% de aumento);
- 377,9 MPa — Corpos-de-prova com 5 horas de nitretacao (7,9% de aumento).

* A possivel explicacdo para o melhor comportamento em fadiga para amostras
com 1 hora de nitretacdo pode ser associada ao fato de que camadas mais finas
no menor tempo de nitretacdo geram um maior gradiente de dureza, o que
supostamente provoca tensdes residuais superficiais mais altas do que para
amostras onde a profundidade é maior;

* Os maiores valores de microdureza foram identificados na superficie da camada
nitretada com 1 hora atingindo aproximadamente 1309 HV, um aumento
expressivo com aproximadamente 350% se comparado com o material sem
tratamento. Camadas nitretadas em 5 e 3 horas, apresentaram respectivamente
1245 HV e 1217 HV;

« A amostra com 1 hora de nitretacdo, se comparada qualitativamente com a
amostra de 5 horas, apresentou melhor resultado em termos de tensfes
residuais compressivas na superficie, com valor mais expressivo e desvio padrao
menos acentuado;

e Com a diminuicdo das vidas de fadiga, diminui-se também a diferenca das
tensdes de falha dos materiais com e sem tratamento, ou seja, pela inclinagcédo
das curvas nota-se que supostamente o tratamento de nitretagdo nao tem
influéncia em menores vidas de fadiga, pois neste caso, o efeito da superficie
nao é tao significante;

* As alteracbes microestruturais concentram-se nas superficies das amostras
tratadas. Os nucleos nédo séo afetados pela nitretacéo a plasma;

e Considerando-se a influéncia do tempo nos processos difusivos, as espessuras
das camadas nitretadas aumentam de acordo com o tempo de nitretagdo, com
todas apresentando camada de compostos e camada de difusao;

« As camadas de nitretos formadas para todos os tempos de tratamento possuem

fases cristalinas y’-Fe4N e g-Fe, 3N e CrN;
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Devido a existéncia de elevada dureza e tensfes residuais compressivas na
superficie, como também de defeitos/descontinuidades no interior do material,
em algumas fraturas de corpos-de-prova nitretados ha a formacdo de trinca

subsuperficial, formando o chamado “olho de peixe”.
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RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar experimentos variando-se outros parametros de nitretacdo como a
temperatura e composicdo gasosa e avaliar a influéncia na resisténcia a fadiga,

como também fadiga em ambiente corrosivo e sob condi¢des de fretting.

Realizar experimentos e avaliar o efeito da nitretagéo a plasma em fadiga de
baixo ciclo.

Determinar o perfil de tensdes residuais com auxilio da técnica de

difratometria de raios X da camada composta e da camada de difusao.
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APENDICE A: RESULTADOS EXPERIMENTAIS COM AS TENSOES
DE FALHA E RESPECTIVAS VIDAS DE FADIGA DO ACO CA6NM

Tensao N°de
(MPa) Ciclos
353 8,50E+05
353 1,75E+06
353 2,11E+06
353 2,27E+06
364 5,06E+05
364 1,75E+06
400 3,21E+05
400 4,00E+05
400 4,21E+05
400 4,38E+05
400 5,05E+05
400 5,26E+05
400 5,63E+05
417 3,62E+05
417 5,05E+05
417 5,17E+05
417 8,34E+05
417 1,22E+06
417 4,67E+05
417 8,74E+05
417 1,55E+06
440 3,11E+05
440 2,60E+05
440 2,60E+05
440 2,62E+05
440 3,92E+05
440 2,92E+05
440 4,02E+05
440 4,31E+05
440 4,41E+05
463 9,29E+04
463 1,18E+05
463 1,47E+05
463 2,07E+05
463 3,34E+05
463 8,90E+04
463 1,99E+05
463 1,99E+05
492 1,17E+05
492 9,54E+04
492 1,04E+05
492 8,88E+04
509 5,51E+04
509 6,90E+04
509 7,80E+04
509 8,20E+04
509 9,42E+04
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509 1,26E+05
509 4,61E+04
509 5,12E+04
509 5,60E+04
509 6,35E+04
509 7,06E+04
509 6,17E+04
509 9,89E+04
530 6,98E+04
530 4,33E+04
530 3,32E+04
530 6,96E+04
566 9,38E+03
566 2,42E+04
566 2,98E+04
566 3,31E+04
566 3,94E+04
566 5,50E+04

99




pa

-

N

APENDICE B: RELATORIO DE TRATAMENTO TERMICO DO ACO

CAG6NM FORNECIDO PELO PROVEDOR
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