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RESUMO

Uma das principais dificuldades da extracdo de petréleo em aguas profundas é o
meio extremamente agressivo no qual os componentes, em sua maioria metalicos,
estdo submetidos. Para contornar esta situacdo é necessario revestir o aco com
protecdo contra a corrosao, € nesse cenario, a cadmiacao é hoje uma das escolhas
mais usadas pelo segmento de 6leo e gas. Entretanto o cadmio é um elemento
toxico e cancerigeno e adicionalmente, o processo de eletrodeposicdo do cadmio
pode causar a fragilizacao por hidrogénio no fixador, levando a uma falha com danos
irreparaveis ao meio ambiente. Atualmente estdo sendo estudados varios
revestimentos e processos alternativos para substituicdo da eletrodeposicédo do
cadmio e dentre eles estd o niquel quimico, revestimento que ja € utilizado em
equipamentos para extracdo de petroleo, porém ainda ndo para fixadores. Para
melhorar a adesao do NiP € necessario um pés tratamento térmico de interdifusao,
no qual é formada uma camada de NisP entre o revestimento e o substrato. A
temperatura de interdifusdo € muito proxima a temperatura de revenimento e o alto
tempo de exposigdo causa a diminui¢cdo da resisténcia mecanica do fixador que é
temperado e revenido, por isto este trabalho propde a substituicdo da témpera e
revenimento pela austémpera, com objetivo de obter um fixador que combine alta
resisténcia e tenacidade equivalente a classe L7 da norma ASTM A 320 revestido
com NiP interdifundido. Os fixadores foram fabricados com SAE 4140,
austemperados a 380 ° C durante 1 hora e revestidos com NiP e submetido ao
tratamento térmico a interdifusdo a 600 ¢ C durante 12 horas. Para verificar o
resultado do tratamento térmico as amostras foram submetidas a testes de tracao e
impacto de (-101 ¢ C). Verificou-se também a microestrutra via metalografia éptica e
eletrdnica. Constatou-se que a austémpera produz uma microestrutura bainitica a
partir do nucleo para a superficie do material. No ensaio de tracdo a amostra
austemperada mostrou resisténcia a tragdo satisfatéria com boa ductilidade,
entretanto o ensaio de Charpy revelou um comportamento fragil-ductil da bainita em
temperatura abaixo de zero. Portanto, a austémpera n&o € o tratamento térmico
ideal para produzir fixadores da classe L7, mas com pequenas mudancas no
processo de témpera e revenimento é possivel obter fixadores da classe L7 ASTM
A320 revestidos com NiP interdifundido.

Palavras chaves: niquel quimico, cadmio e fixadores classe L7 ASTM A320.



ABSTRACT

It is known that one of the main difficulties of extracting oil from deep waters is
extremely aggressive environment. The materials that can resist off shore operation
are most metals. One can either use noble metals such duplex stainless steel or less
noble metal coated with corrosion resistant coating. One of the coating used for
corrosion protection is based on Cadmium passived with Cr**. Cadmium coatings
provide a good protection for the metal but there are few challenges to overcome.
Cadmium is deposited onto the metal surface by electroplating, consequently, it can
provoke hydrogen embrittlement. Moreover, cadmium is carcinogenic. One of the
alternatives for replacing cadmium is the Ni-P coating. The Ni-P coating provides
barrier corrosion protection. One of the problems of Ni-P deposits is the interdiffusion
heat treatment that must be make in order to creat metallurgical bonding between the
coating and the steel substrate. This interdiffusion is performed at temperatures
higher the steel tempering temperature. One approach to lessen this disadvantage is
by doing austempering instead tempering prior to Ni-P deposition process. This
work proposes to replace the quenching and tempering by austempering and
substitution of cadmium for Ni-P coating to obtain fasteners with high mechanical
resistance and high toughness meeting attending the requirements of the class L7
as standard ASTM A 320. The fasteners made with SAE 4140 are austempering at
380°C for 1 hour and covered with Ni-P and submitted interdiffusion heat treatment at
600°C for 12 hours. To check the result of the heat treatment the specimens were
submitted to testing tensile and impact to (-101°C). It was also verified microestrutra
via optical and eletronic metallography . It found that the austempering produce a
bainitic microstructure from the core to the surface of the material. In the tensile test
there was a decrease of the tensile in sample quenched and tempered coated with
Ni-P, and this decrease was expected due to the heat treatment of interdiffusion.
Austempering samples showed satisfactory tensile strength of 1020 MPa and
elongation of 16%, indicating good ductility but show britltle-to-fragile behavour at -
101 C. So, the asutempering is not the bet heattreat for attending class L7, but with
few changes in the quench and tempering process is possible make fasterner with
class 17 and covering with interdiffusion NiP.

Key Words: Electroless Nickel,Cadmium, fasternes L7 ASTM A320
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1 INTRODUCAO

E conhecido que uma das principais dificuldades da extracdo de petrdleo em aguas
profundas € o meio extremamente agressivo no qual os componentes, em sua
maioria metalicos, sdo submetidos. Desta forma poucos revestimentos sao capazes
de oferecer uma protegdo efetiva contra a corrosdo acelerada. A protecdo mais
utilizada hoje pelo segmento de 6leo e gas para fixadores é a cadmiacao seguida de
cromatizacao, que além de oferecer protecdo contra corrosdo ainda apresenta boa
lubricidade. Porém, o cadmio é um elemento téxico e cancerigeno e, adicionalmente,
0 processo de eletrodeposi¢cdo do cadmio pode causar a fragilizagéo por hidrogénio
do fixador. Este problema pode trazer conseqiiéncias graves e irreparaveis para o
meio ambiente, caso ocorra a falha de um fixador em campo. Atualmente, estdo
sendo estudados varios revestimentos e processos alternativos para substituicdo da
eletrodeposicdo do cadmio. O niquel quimico é um revestimento que é utilizado em
equipamentos para extracdo de petréleo, porém ainda nao para fixadores e sua
protecdo contra corrosdo do tipo barreira e para obter uma melhor aderéncia do
revestimento ao substrato e consequentemente um aumento da resisténcia a
corrosao é necessario realizar um pos tratamento térmico a 600°C por 12 horas,
chamado de interdifusdo, o qual pode causar a diminuicdo da resisténcia mecéanica
do fixador, visto que este é revenido em temperatura proxima a de interdifusao.
Neste contexto, este trabalho propde a substituicdo da témpera e revenimento pela
austémpera, com objetivo de obter um fixador revestido com NiP interdifundido, que
combine alta resisténcia mecanica e tenacidade conforme a norma ASTM A 320
classe de resisténcia L7. Para verificar o resultado do tratamento térmico de
austémpera foi realizado ensaio de analise microestrutural (microscopia otica e
eletrbnica de varredura), tragédo e Charpy conforme requisitos da norma ASTM A 320
e a substituicdo da cadmiacgao por niquel quimico sera avaliada através do ensaio de

névoa salina’.

' E um ensaio de corrosio acelerada em meio salino (NaCl) com temperatura e densidade de névoa
controlado conforme norma ASTM B 117. O ensaio permite de forma relativamente rapida validar
ou comparar revestimentos ou materiais com resultado de resisténcia a corrosdo em horas.
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2 CONTEXTUALIZACAO

O revestimento de NiP pode ser descrito como uma solucao soélida de fésforo
em uma matriz de niquel e para melhorar a sua aderéncia ao metal base é
necessario realizar um pés tratamento térmico, denominado de interdifuséao.

Diversos autores mostram que a melhor camada interdifundida ocorre a
600°C durante 12 horas e para tornar possivel este pés tratamento de interdifusao
para um fixador fabricado com aco SAE 4140 temperado e revenido para uma
dureza de 32 HRc, sem afetar as propriedades mecanicas, é necessario que seja
elaborada uma nova rota de tratamento térmico, visto que a temperatura empregada
no tratamento de interdifusdo € igual ou superior aquela utilizada no revenimento,
realizado por volta de 600°C.

Diferentemente da cadmiacao, o revestimento de NiP é depositado sem a
aplicagéo de corrente elétrica, visto que a composi¢cdo do banho é autocatalitica. O
principio da deposicao sera melhor detalhado no capitulo 2.2.

A principal vantagem do revestimento de cadmio é a excelente lubricidade e
por este motivo ele é tdo utilizao para juntas aparafusadas, justamente por evitar que
ocorra o engripamentos ap6s a montagem do conjunto parafuso e porca. Em
contrapartida, o processo de cadmiagcdo pode ocasionar fragilizacao por hidrogénio,
havendo a necessidade de um pos tratamento térmico de desfragilizacao, que se
nao for corretamente realizado, pode ocasionar o aumento de resisténcia mecéanica
do fixador, acarrentando em uma fragilizacdo por perdade de ductilidade. Estima-se
que a falha de componentes fragilizados, pode ocorrer com tensées 40% abaixo da
tensdo de tragdo (REDDY et. Al., 2001). Este ponto € tao importante para fixadores
que foi dedicado um tépico para detalher este mecanismo de falha no capitulo 2.3.

Além de excelente lubricidade, o revestimento de cadmio também apresenta
excelente resisténcia a corrosao com mecanimo de proteg&o catddica por anodos de

2

sacrificio ©. O revestimento de NiP também apresenta excelente propriedade de

lubricidade e sua resisténcia a corrosdao € equivalente ao revestimento de cadmio;

% Esta protecdo baseia-se no fato de existir um metal que possui potencial de corrosdo mais baixo e,
como tal, ser corroido durante a reagéao.
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entretanto sua vantagem é que seu mecanismo de protecado ocorre por formacao de

barreira®.

2.1 OBJETIVOS

2.1.1 Objetivo Geral

Desenvolver uma rota de tratamento térmico que permita a utilizacdo do
Niquel Quimico (NiP) em substituicdo ao cadmio, atendendo a classe de resisténcia
L7 da norma ASTM A 320.

Objetivos Especificos
Os objetivos especificos do trabalho séo:
a) Austemperar fixadores de aco SAE 4140.
b) Avaliar a resisténcia mecanica dos fixadores com NiP austemperados
e temperados e revenidos.
c) Testar a resisténcia a corrosao do NiP e comparar com a resisténcia a

corrosdo de fixadores cadmiados.

8 Protecédo no qual o filme depositado forma uma barreira que isola a superficie do aco das solucdes
ou eletrolitos. Sua composigdo quimica, normalmente, impede reagcdes anddicas ou catddicas.
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3  FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 REVESTIMENTOS DE CADMIO E ALTERNATIVAS PARA A SUA
SUBSTITUICAO

Os primeiros registros da utilizagdo de cadmio sdo para protegdo a corrosao
de pecas da industria aeronautica. A escolha do cadmio se deu em fungéo da sua
excelente resisténcia a corrosdo aliada ao baixo coeficiente de atrito, alta ductilidade
e soldabilidade. Além da protegdo contra a corrosdo, a grande vantagem do
revestimento de cadmio € a excelente lubricidade devido ao baixo coeficiente de
atrito. Essas duas propriedades auxiliam na montabilidade de juntas aparafusas.

Em meados dos anos 70, os pesquisadores descobriram que o cadmio € um
elemento extremamente téxico a biosfera, assim como ao homem; podendo causar
anemia, deformacodes 6sseas e alteracdo da composicao do sangue, devido ao seu
efeito cancerigeno. (ZHIRNOV et. al., 2003)

A cadmiacdo € um processo de eletrodeposicdo, ou seja, € uma reacao
eletroquimica que envolve uma interface entre um solido e uma solugdo, onde
ocorre tranferéncia de cargas de origem elétrica. A transferéncia de cargas pode ser
por um processo catédico, no qual uma espécie € reduzida pela tranferéncia de
elétrons do eletrodo ou o processo anddico de transferéncia de carga, no qual uma
espécie é oxidada pela remocéo de elétrons para o eletrodo. (PONTE, 2008)

A solucédo eletrolitica para deposicdo do cadmio pode ter diferentes
composi¢des, mas normalmente as industrias de galvanoplastia utilizam duas
principais solu¢des: banhos eletroliticos acidos ou banhos eletroliticos alcalinos a
base de cianeto. Normalmente, os banhos a base de cianeto sdo os mais utilizados
devido ao alto poder de penetragcdo e alta qualidade dos depdsitos obtidos.
(MARDER, 2002)

A figura 01 ilustra uma célula para deposicao de Cd em um substrato de ago,
onde os fons cadmio (Cd**) presentes no banho sdo reduzidos por meio de uma
corrente elétrica e depositados na superficie metalica de uma peca ligada ao pélo
negativo (anodo). (MAINIER et. al., 2006)
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O cadmio é um revestimento de sacrificio, visto que seu pontencial
eletroquimico é mais negativo que o do aco, ou seja, ele é preferencialmente
corroido em relacao ao substrato, mesmo quando o revestimento € danificado e

pequenas areas do substrato sdo expostas.

Figura 1: Esquema de uma célula para deposicéo eletrolitica de cadmio em substrato de aco.

Cd* >

Eletrolito

As reacgdes catddicas e anddicas referentes a deposicdo de cadmio e a

dissolucédo do anodo séao apresentadas nas equacoes 1 e 2.

Reagao catédica: Cd?* + 2e- >Cd  (Eq.1)
Reagdo anddica: Cd - 2e- > Cd?* (Eq. 2)

A espessura da camada de cadmio depositada sobre o substrato de aco
(figura 2) e suas propriedades dependem dos parametros de processo: densidade
de corrente, concentracdo de sais, temperatura do banho, distancia entre os
eletrodos, agitacdo, pH, natureza do metal base (catodo) e dos aditivos usados

como abrilhantadores, etc.
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Figura 2: Micrografia do revestimento de cadmio em parafuso de ago-carbono.

/ Camada Cadmiada

AN i

Substrato ﬁ_;_-i;. b SRl
Aco e

Fonte: Mainier et. al., 2006

Apés o processo de deposicao, a peca cadmiada passa por uma passivagao,
com solugbes cromatizantes ou formulagbes passivadoras. A passivagao tem por
objetivo aumentar a protecdo anticorrosiva da camada depositada através da
presenca do cromo hexavalente. (MARDER, 2002)

Existem muitos revestimentos que podem substituir o cadmio, porém a sua
adequacgéo ird depender de um estudo detalhado da pega a ser revestida para a
escolha da melhor opcao. Este estudo deverd levar em conta a complexidade da
peca e sua precisao dimensional, j& que o cadmio com uma fina camada (3 a 30 um)
promove elevada resisténcia a corrosdo. Na tabela 01 é possivel verificar algumas
opcoes de revestimentos para substituicdo ao cadmio propostas por Brooman.
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Tabela 1: Lista de possiveis revestimentos para substituicdo do cadmio.

Alternantivas para substituicao do Cadmio

Revestimentos organometalicos ( com Al,Zn)
Al+Mg

NiP, NiB ou NiW (electroless)

Ni

NiCo + PTFE

Ligas de Sn

Ligas de Zn

TiN

Fonte: Brooman, 2000.

Os revestimentos de AlZn (organometdlicos), assim como os de PTFE
(Teflon) ja sédo utilizados em fixadores, principalmente na industria de 6leo e gas.

Entretanto o custo deste revestimento é mais elevado do que a cadmiagéo.

3.2 REVESTIMENTOS DE NiQUEL-FOSFORO (NiP)

O revestimento de NiP é amplamente utilizado em vérias cadeias produtivas.
Na industria automotiva € aplicado em componentes do freio devido a sua alta
resisténcia ao desgaste. Atualmente tem sido aplicado em equipamentos e
estruturas na exploracao de petroleo devido a sua elevada resisténcia a corrosao,
que pode durar mais de 20 anos.

O processo de revestimento é autocatalitico, em inglés é chamado de
electroless. Assim como a eletrodeposicdo é uma reacao de reducado, entretanto
sem a utilizacao de energia elétrica sendo a reacao motivada por um agente redutor.
(KRISHNAN et. al., 2006)

Os banhos para deposicao de NiP s&o obtidos a partir de banhos de sais de
sulfato de Ni e hipofosfito de s6dio, sendo este ultimo o agente redutor. (CARDOSO,
2006)
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A limitacdo, ou desvantagem deste revestimento sdo as falhas prematuras
que podem ocorrer decorrente de porosidade que possam existir na camada.

Conforme a norma ASTM B733 o nome mais adequado para este
revestimento seria autocatalytic nickel-phosphorus ou em traducédo livre,
autocatalitico, visto que a reacéo ocorre sem aplicacao de corrente elétrica externa,

conforme equacdes de 3 a 6.

H PO, + H,0 — H,PO; +2H" +2¢~ (Eq.3)
Ni** +2¢” = Ni (Eq.4)
H,PO, +2H" +e~ - P+2H,0 (Eq.5)

2H" +2¢” - H, (Eq.6)

O revestimento de NiP pode ser descrito como uma solugao soélida de fésforo
numa matriz de niquel. Quando depositado, encontra-se em um estado metaestavel,
ora microcristalino, ora amorfo; de acordo com o percentual de P de sua composicéo
quimica.

E quando est4 com a estrutura amorfa que se obtém a melhor resisténcia a
corrosao, visto que a auséncia de contornos de grao, que sao regides suscetiveis ao
inicio de corrosdo devido a segregacdo de impurezas e formacdo de
descontinuidades superficiais. (CARDOSO, 2006)

Na figura 03, um espectro de DRX apresentado por Lo et. al., mostra que
somente para teores baixos de P, com cerca de 4,8% em peso, € que se tem um
pico de direcao cristalina bem definido em (1,1,1). Para teores entre 8 e 12% em

peso de P, o revestimento se mostrou com comportamento amorfo.
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Figura 3: Espectro de difracio de raio-X para diferentes composicoes de NiP .

]
]
]
]
L
-
. J
o]
_
=
-1
)
i

lrtetis

40 45

Angule de difracdo (26)

Fonte: Lo et. al,1994

Sabendo e entendendo que o NiP é uma estrutura metaestavel foi construido
um diagrama de fase metaestavel, apresentado por Ducan, no qual é possivel
verificar a existéncia de 3 fases em temperatura ambiente, B, B+y e y. Este diagrama
pode ser visto na figura 4.

A fase beta é constituida por uma solucao sélida cristalina com até 4,5% em
peso de P na matriz de Niquel, enquanto que a fase gama, completamente amorfa,
pode conter de 11 a 15% em peso de P e entre 45% e 11% em peso de P
coexistem as fases beta e gama, no qual entre 250°C e 290°C, a fase beta se
converte a alfa-Ni que se precipita na forma de finas particulas e acima de 330°C, as
fases gama e beta remanescentes se convertem em alfa Ni e NizP. (KEONG et. al.,
2002)
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Figura 4: Diagrama de fases metaestaveis de NiP .
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Fonte: DUCAN, 1996.

O NizP é a fase presente na camada interdifundida entre o revestimento e o
substrato e formado, portanto, durante o processo térmico de interdifusdo, no qual
ocorre a migragao de Ni para o substrato. A camada interdifundida melhora a
resisténcia mecéanica do revestimento, pois melhora a adesdo dele ao substrato,
além de apresentar alta resisténcia a corroséo, sendo uma protecao a mais para o

substrato. A interdifusdo ainda melhora a resisténcia a corrosdao da camada de NiP,
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pois durante o processo térmico ha formacao de um filme protetor passivo composto
de 6xido de Ni, cuja finalidade € selar qualquer poro existente. (CARDOSO, 2006)

3.3 FRAGILIZACAO POR HIDROGENIO EM FIXADORES

A fragilizagdo por hidrogénio pode causar a falha prematura do parafuso em
tensdes 40% menor do que o especificado, pois a presenca deste elemento no aco
aumenta a tensao de tragcdo com grande perda de ductilidade, e quanto maior for o
tempo de exposicao do ago a este elemento, maior serd o dano, conforme mostra os
graficos do estudo de Siddiqui, nas figuras 05 e 06.

Na figura 05 é possivel perceber que ha um aumento da tensdo de tracao
quanto maior é o tempo de exposicao ao hidrogénio. Essa condicao é mais sensivel
na amostra que foi revenida a 400°C. Esse aumento de resisténcia mecénica
acarreta em perda de ductilidade conforme pode ser visto na figura 06. A exposicao
de 8 horas do ago ao hidrogénio acarreta em um decréscimo de 50% da ductilidade

do aco.

Figura 5: Grafico que mostra o aumento da tensao de tragdo a medida que aumenta o tempo de
exposicao ao H,em diferentes condi¢des de tratamento térmico.
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Fonte: Siddiqui et. al, 2005
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Figura 6: Diminuicéo da ductilidade a medida que aumenta o tempo de exposicdo ao Hidrogénio.
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Fonte: Siddiqui et. al, 2005

A difusao de hidrogénio pelo substrato de ago ocorre normalmente durante o
processo de eletrodeposicdo, por este motivo é utilizado o pds tratamento de alivio
de tensdes chamado de desidrogenacao. Entretanto, revestimentos como o cadmio,
que tem funcao de sacrifio e ndo de barreira, ainda podem sofrer um fenémeno
chamado de “refragilizacdo” devido a absorcao de hidrogénio durante a corrosao do
revestimento. Esse fendbmeno € fortemente influenciado pelo potencial de corroséo
do revestimento, assim como suas propriedades de barreira. (CHALAFTRIS et. al.,
2005)

A “refragilizacdo” ocorre porque ha a absor¢do de H quando revestimentos
de sacrificio estdo em servico, levando a fratura prematura da peca. Esse
mecanismo de “refragilizagao” foi ilustrado na figura 7 e é extremamente critica, visto

que a peca passa a ser inutilizada. (CHALAFTRIS et. al., 2005)
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Figura 7: Diagrama esquematico, mostranto a difusdo de H em uma peca com substrato de ago com
revestimento por protecéo catddica de anédo de sacrificio.

Fonte: Siddiqui et. al, 2005

Revestimento de cadmio é utilizado para facilitar o assentamento de juntas
aparafusadas, pois apresentam boas caracteristicas lubrificante além de excelente
resisténcia a corrosdo. Entretando, tem sido observado a falha de componentes com
tensbes 40% abaixo da tensdo de tracdo, causada pela absorcdo de hidrogénio.
(REDDY et. al., 2001)

Ainda conforme Reddy, a falha do parafuso costuma ocorrer ndo somente
pelo dano que os atomos de H causam na microestrura, mas também por
concentracdo de tensdo proveniente de defeitos do processo de fabricacdo. As
regides mais propicias para defeitos em parafusos sdo o raio de transigdo entre o
corpo do parafuso e a cabeca e também no raio do fundo do filetes, como

exemplifica a figura 8.
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Figura 8: (a) Normalmente as falhas por fragilizacao ocorrem logo abaixo da cabeca do parafuso. Mas
em outras ocasides a falha pode ocorrer em outras regides, sob condigdes especificas (b).

Fonte: Fastenal Engineering & Desing Support

Muitas vezes, o alivio de tensbes para desidrogenacao, realizado em
temperaturas por volta de 180°C a 200°C com tempos que variam de 5 a 12 horas,
nao é suficiente para remover todo hidrogénio oriundo do processo de deposicao.
Esta situacdo somada a outros defeitos de fabricacdo podem levar a falha prematura
do componente, como € demonstrado na figura 8, que mesmo com o alivio de
tensdes, houve a combinacédo de defeitos de usinagem no fundo do filete somado a

fragilizacdo, evidenciada pela fratura transgranular, conforme mostrado na figura 09.
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Figura 9: Fratura transgranular com presenca de particula de segunda fase ocorrida em fixador de
alta resisténcia
fabricado com ago maraging®.

Fonte: Reddy et. al., 2001

A superficie de fratura em acos que sofreram fragilizacdo por hidrogénio
costumam apresentam um modo misto de fratura. O estudo de Siddiqui mostra que
ha facetas de clivagem misturadas com dimples, conforme figura 10. Segundo o
autor o modo de fratura ira variar com o tempo de exposigdo ao hidrogénio, assim,

como a quantidade de defeitos no material, inclusées sdo um exemplo.

4 Aco maraging é uma classe especial de agos com baixo carbono e alta resisténcia, isto porque seu
endurecimento se da por uma reagao metalurgica que nao envolve a participagao do carbono, mas
sim a precipitagdo de compostos intermetélicos que ocorre em temperatura préxima a 480 °C. O
nome Maraging vem do inglés, da jungdo das palavras martensite e aging. Comercialmente este tipo
de aco pode alcangar tensdo de escoamento entre 1030 a 2420 MPa. Seu principal elemento de liga
€ o Ni e ainda pode conter cobalto, molibdénio e titanio.
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Figura 10: Fratura transgranular de um ago temperado e revenido submetido a presenca de
hidrogénio.

Fonte: Sidiqui et. al, 2005

3.4 CARACTERISTICAS DA BAINITA

Os estudos de Davenport e Bain identificaram pioneiramente uma estrutura que
nao era perlita e ndo era martensita. Em homenagem a Bain, esta estrutura foi
nomeada bainita. A bainita nada mais é que agregados de ferrita e cementita (ou
outros carbonetos no caso de agos ligados na forma ndo lamelar. (COLPAERT,
2008)

A transformacdo bainitica ocorre através do tratamento térmico de austémpera.
Esse processo tem inicio com a austenitizacdo do ago, seguido por uma
decomposicdo da austenita em ferrita e carbonetos e, consequente, formacédo de
bainita.

A bainita é uma microestrutura resultante da decomposicao da austenita. Esta
decomposicao ocorre em temperatura superior a temperatura de transformacao
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martensitica e abaixo da transformagdo perlitica, por meio de resfriamento
isotérmico. Sua formacdo é um processo concomitante que envolve difusdao, assim
como na formacdo da perlita, e forcas de cisalhamento, como na formacédo de
martensita. A bainita € um agregado nao lamelar de ferrita e carbonetos com uma
morfologia acicular ditada pela ferrita (COBOS et. al., 2007)

Da mesma forma, a bainita pode ser classificada em bainita superior e inferior,
de acordo com a faixa de temperatura em que se forma e suas caracteristicas
microestruturais. A classificacdo é importante devido as diferencas em suas
propriedades mecanicas, morfolégicas e modo de formacgédo. (COLPAERT, 2008)

A bainita superior se forma logo abaixo na faixa de temperatura da
transformacao perlitica, e é caracterizada por acumulos de cristais de ferrita,
paralelos entre si que crescem através dos graos da austenita. Nesse caso, 0s
carbonetos estao presentes entre os cristais de ferrita. Isso se deve ao fato de a
ferrita da bainita superior apresentar um teor de carbono inferior ao da austenita e,
nessa faixa de temperatura, a difusidade do carbono é ainda suficiente para ocorrer
passagem deste da regidao transformada em ferrita para a austenita remanescente,
gerando a precipitagdo de carbonetos na interface da ferrita/austenita, esses
carbonetos sdo maiores (figura 11a e 11c) se comparados aos da bainita inferior
(figura 11b e 11d). Devido a alta rugosidade causada pelo ataque excessivo em
volta da cementita, a bainita superior apresenta-se escura na microscopia otica.
Normalmente, tem um aspecto de penas de ave, conforme figura 12. (COLPAERT,
2008)
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Figura 11: Desenho ilustrativo das morfologias da bainita
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Fonte: Colpaert, 2008

Figura 12: Imagens de microestruturas de bainita superior, evidenciando o aspecto de “pena de ave”.

Fonte: ASM Metal Handbook. vol 9.,1992.
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Na bainita inferior, a ferrita apresenta-se como placas longas, com aspecto
acicular muito préximo ao da martensita - dificultando a diferenciagdo destas duas
microestruturas. Geralmente, as lamelas de ferrita se formam nos contornos de gréao
de austenita, mas ha casos em que a nucleacdo ocorre no interior do grao
(nucleagéo intragranular) nos quais sao observados lamelas secundarias formadas a
partir de lamelas primarias longe dos limites do grédo, como mostram as figura 11b e
11d. Apés a transformacdo, os carbonetos precipitam-se dentro da ferrita, mas
podem precipitar fora também. (COLPAERT, 2008)

Uma das maneiras de se identificar a bainita inferior é observar os carbonetos
em forma de bastonete precipitados dentro das placas de ferrita. Dependendo da
faixa de temperatura de transformacdo do aco, esses carbonetos podem ser
cementita ou o carboneto-€. No entanto, esta observacéo sé é possivel com o uso
de microscopia eletrénica de transmissao, conforme figura 13.

Figura 13: Imagem de microestrutura de uma bainita inferior atravé de microscopia eletrénica de
transmiss3o.

Fonte: SRINIVASAN et. al,1968.



35

3.5 CARACTERISTICAS DA MARTENSITA

A martensita é uma fase metaestavel, do aco, composta por ferro
supersaturado de carbono. E uma reacdo adifusional, no qual os &tomos nio
executam nenhum movimento aleat6rio, nem saltam através da interface interfasica.
Conseqguentemente, a fase transformada tem a mesma composicao, ordem atémica
e defeitos pontuais da fase anterior.

A morfologia da martensita é funcdo da porcentagem de carbono dos acos,
dos elementos de liga, da estrutura cristalina e de parametros de tratamento térmico.
Duas morfologias sdo encontradas em liga ferro-carbono com pequena adicao de
elementos de liga: ripas e acicular ou agulhas. Outra forma de martensita é a
hexagonal , que ndo sera comentada nessa revisao, pois ela ndo é caracteristica de
acos para construgdo mecanicas.

A martensita em ripas ou pacotes justapostos em forma de placas, é tipica de
acos baixo carbono, é usualmente cubica de corpo centrado (CCC), em agos com
mais de 0,2% de carbono a estrutura € tetragonal de corpo centrado (TCC). Ela é
caracterizada por ripas, com largura média de 250 nm, adjacentes e paralelas, e
com o mesmo plano de habito. Podem ser separadas por contornos de baixo e alto
angulo ou por austenita retida, formando pacote. Um Unico grao de austenita prévia
pode conter muitos pacotes. Dentro de cada pacote podem ser encontrados muitos
blocos de ripas com a mesma orientacdo, as ripas tém alta densidade de
discordancias arranjadas em células. Portanto, na relacdo entre propriedades
mecanicas e microestrutura na martensita em ripas deve-se considerar a influéncia
dos elementos microestruturais: o grao austenitico anterior, os pacotes, os blocos,
as ripas.

3.6 ANORMA ASTM A 320

A norma ASTM A 320 é especifica para parafusos de aco liga ou ago
inoxidavel utilizados em vasos de pressao, valvulas e flanges que trabalham em

baixa temperatura.
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Nesta norma é especificado o tipo de material e as propriedades mecanicas
de varias classes de fixadores que podem ser utilizados em temperatura baixa. A
escolha da classe de resisténcia ira depender do designer, condicbes de servico,
propriedades mecanicas e das caracteristicas da baixa temperatura.

A classe de resisténcia L7 € uma das mais utilizadas no setor de 6leo e gas,
sendo uma das mais criticas, visto que sua resisténcia ao impacto se da a -101°C.
Todas as especificacbes da norma, relevantes para a realizagdo deste trabalho,
foram agrupadas na tabela 02.

Comercialmente o acgo utilizado para fabricacdo de fixadores do grau de
resisténcia L7, € o SAE 4140. Contudo, apesar de nao especificado em norma, as
usinas ja adicionam até 0,8% de Ni para melhorar a resisténcia ao impacto deste
aco.



Tabela 2: Resumo dos requisitos da norma ASTM A320 — classe de resisténcia L7.

Propriedade Especificacdo ASTM A320 — classe de resisténcia L7
Tratamento Témpera e Revenimento.
Térmico

Temperatura minima de revenimento: 593 °C

Tensao de Tracao ]
(MPa) 860 min
Tensao de Escoamento ]
(MPa) 725 min.
Alongamento y
(%) 16 min
Reducao de area ]
(%) 50 min
Dureza <
35 max.
(HRc)
Resisténcia ao Impacto
(-101°C) 27 min
)
C 0,38 a 0,48
Mn 0,75a 1,00
P 0,035 max.
c e Quimi S 0,040 max.
omposicao Quimica ,
(% em peso) Si 0,15a 0,35
Ni *
Cr 0,80 a 1,10
Mo 0,15a0,25
B *

Fonte: ASTM A 320, 2011.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

O aco selecionado para a fabricagdo dos fixadores foi o SAE 4140, conforme
€ especificado na ASTM A320 para o grau de resisténcia L7.

Na tabela 03 foi resumida a especificacdo da norma ASTM A 320 e os
requisitos para cada elemento deste ago.

Tabela 3: Especificacdo de matéria prima para o grau de resisténcia L7 e especificacdo quimica do

SAE 4140.
Norma % em C | Mn P S Si | Cr | Mo
peso
ASTM A 320 Min. 0,38 (0,75 | - - 0,15/0,80| 0,15
Classe de resisténcia max 0,48 | 1,00 | 0,035|0,040|0,35|1,10 | 0,25
L7
SAE Min. 0,38 | 0,75 0,15]0,80| 0,15
4140 max 0,43 (1,00 {0,030 |0,035|0,35| 1,10 | 0,25

Conforme pode ser visto na tabela 03, o SAE 4140 é uma liga
cromo/molibdénio e para o segmento de fixadores € adicionado até 0,80% de Ni

para melhorar a resisténcia ao impacto em temperatura abaixo de zero.

4.2 METODOS

Usinou-se amostras em aco SAE 4140 na bitola de 1” ou 25,4 mm que foram
submetidos a dois distintos tratamentos térmicos para obtencédo de fixadores com
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propriedades de resisténcia mecanica que atendam as especificacbes da norma
ASTM A 320 classe de resisténcia L7.

Os tratamentos térmicos que estdo sendo comparados neste trabalho sao:
témpera seguida de revenimento e austémpera. Os parametros de processo serdao
discutidos no capitulo 3.2.1 e 3.2.2.

Apés tratamento térmico as pecas foram revestidas com NiP seguido do
processo de interdifusdo a 600°C por 12 horas. Assim como parte das amostras
foram revestidas com cadmio para efeito comparativo da resisténcia a corrosdo de
cada revestimento.

Para verificar o resultado do tratamento térmico as pecas foram submetidas a
ensaios de tracao e Charpy. Também foi verificado a microestrutura via metalografia
Otica e eletrénica de varredura.

A resisténcia a corrosdo dos dois revestimentos (cadmiado e NiP) foi
comparada mediante ensaio de névoa salina.

Para realizacdo do trabalho foi seguido o fluxograma da figura 14. Todos os
ensaios foram conduzidos conforme a norma ASTM A370.



40

Figura 14: Fluxograma da matriz experimental.

4.2.1 Témpera e revenimento

A témpera tem por objetivo 0 aumento de resisténcia do ago através do
aumento de dureza, isto porque o resfriamento brusco do aco, que esta acima de
sua temperatura critica (austenitizado) resulta em uma microestrutura chamada

martensita que € uma solugéo sélida supersaturada de carbono em ferro tetragonal
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de corpo centrado (TCC), uma forma distorcida do ferro cubico de corpo centrado
(CCC). Acredita-se que a dureza da martensita é produzida pelas intensas
deformacdes localizadas nas imediacoes dos atomos de carbono que ela aprisiona.

A martensita é fragil e metaestavel, portanto para melhorar suas propriedades
mecanicas é aplicado um pés tratamento térmico chamado de revenimento, no qual
ocorre a precipitacdo do C na forma de carbonetos de ferro, diminuicdo da dureza e
aumento da tenacidade, pois ha reducao das tensées produzidas durante a témpera.

O ciclo de tratamento térmico da témpera e revenimento foi seguido para
obter uma dureza maxima de 35 HR¢, conforme é especificado na ASTM A 320 para
o grau de resisténcia L7. Para alcancar esta dureza foi necessario consultar as
infomacdes para tratamento térmico do ASM Metals Handbook além de tomar o
cuidado de respeitar a temperatura minima de revenimento que a norma ASTM
A320 determina: 593 °C.

A figura 15 ilustra cada ciclo térmico aplicado para producdo das amostras
temperadas e revenidas, baseado no entendimento retirado do grafico de
transformacao do aco SAE 4140, conforme figura 16.

Seguindo a literatura acima, o material foi normalizado a 880°C durante 90
minutos e resfriado em ar calmo (ciclo 1). A témpera foi realizada com austenitizacéo
a 880°C por 90 minutos e resfriamento em 6leo com agitacao e temperatura de 50°C
(ciclo 2). O revenimento teve patamar de 600°C durante 120 minutos (ciclo 3). O

resfriamento foi realizado em 6leo com agitacao e temperatura média de 50°C.



Figura 15: Ciclo térmico de tempera e revenimento empregado no SAE 4140. O ciclo “1” é a
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normalizacao para homogeneizacao da microestrutura do material com objetivo de melhor o resultado

Temperatura [¢C)

da témpera. O ciclo “2” é a témpera relizada em 6leo e o ciclo “3” o revenimento.
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Figura 16: grafico TTT para o ago SAE 4140.
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4.2.2 Austémpera

O tratamento térmico de austémpera foi realizado em parceria com a empresa
Tempaville, sediada em Joinville e com mais de 20 anos de experiéncia em
tratamento térmico de ligas ferrosas e nao ferrosas.

Este tratamento trata-se de uma transformacao isotérmica para producao de
estrutura bainitica. Este processo é realizado aquecendo o ago até a temperatura de
austenitizacdo, permanéncia nesta temperatura até completa equalizacdo da
temperatura em todo o volume da peca, seguido de um resfriamento rapido até a
faixa de transformacédo da estrutura bainitica, permanecendo nesta temperatura até
a completa transformagao, seguido de resfriamento ao ar.

A microestrutura resultante, bainita é caracteristica por ferrita com elevada
densidade de discordancias sob morfologia acicular. E essa elevada densidade de
discordancias, que mantem a dureza da bainita mais elevada do que a da ferrita.
(COBOS et. al., 2007)

A figura 17, mostra um exemplo de forno para tratamento de austémpera com

resfriamento em banho de sal fundido.

Figura 17: Forno de Austémpera para resfriamento em sal fundido.

Fonte: www.grefortec.com.br, 2013
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Acos austemperados tem, como principal caracteristica, a associacdo de
elevada dureza com uma maior tenacidade, quando comparados com 0S acos
temperados e revenidos, por isto este tratamento é aplicado para componente no
qual o principal requisito é a elevada tenacidade.

A figura 18 ilustra, em forma de grafico, todos os ciclos térmicos empregados
para a realizagdo de austémpera.

Para a obtencdo das amostras, as pecas foram previamentes normalizadas
na temperatura de 880°C durante 90 minutos e resfriadas em ar forgado (ciclo 1).
Em seguida foram austenitizadas em temperatura de patamar de 880°C durante 90

minutos e refriadas em sal fundido aquecido a 380°C durante 60 minutos (ciclo 2).

Figura 18: Ciclo térmico de austémpera empregado no SAE 4140. O ciclo “1” é a
normalizacdo para homogeneizacao da microestrutura do material com objetivo de melhor o resultado
da témpera. O ciclo “2” é a austémpera com resfriameno em banho de sal fundido a 380°C durante 1

hora para difusdo e formacao da bainita.
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4.2.3 Revestimento de NiP

A deposicdo do revestimento de NiP foi realizada nas empresas GP
Isolamentos, sediada em Sao Paulo e especializada na apliacagao de revestimentos
utilizados no segmento de Oleo e Gés.

A composicdo quimica do banho foi conforme tabela 04 com tempo de
deposicao de 2 horas. Ap6s a aplicacao do revestimento as pecas foram submetidas
ao poés tratamento de interdifusao realizado a 600 °C durante 12 horas.

Tabela 4: composicao quimica do banho de NiP.

Sulfato de | Hipofosfito de | , . Hidroxido de
) o Acido Malico .
Niquel Saédio Ambnia
35 ¢g/L 30 g/L 30 g/L 5% vol

4.2.4Eletrodeposicao de Cadmio
Conforme ja descrito anteriormente, o revestimento de cadmo foi obtido por
eletrodeposicdo. Para o presente estudo foi utilizado banho alcalino de cianeto. Os

parametros de processo utilizados sdo descritos na tabela 05.

Tabela 5: Parametros de processo utilizados na cadmiagao.

Parametro Faixa de utilizacao
Cadmio metélico 20-30¢g/L
Cianeto de sodio total 90 — 200 g/L
Hidroxido de sodio 10 -20 g/L
Relacao NaCN/Cd 3,5:1

Temperatura 25a20°C
Densidade de corente catodica | 1 —5 A/dm?2
Potencial entre an6do e catodo | 1 —4 V




4.2.5 Caracterizacao Microestrutural
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Para caracterizacdo microestrutural as amostras foram preparadas com
sequéncia de lixas de SiC #180, #220, #400, #600 e #1200. Depois foram polidas

com alumina 0,3 um e atacadas quimicamente com nital 3%.

Para analise optica foi utilizado um microscépio Zeiss Axio Lab. 01 e para

analise com microscopia eleténica de varredura o microscépio Tescan-Vega 3 da

PUCPR.

4.2.6 Propriedades mecénicas

O ensaio de resistécia a tracdo foi conduzido em uma maquina de ensaios

universal da marca EMIC modelo DL 100T com velocidade de ensaios de 3 mm/min.

Para determinacdo das propriedades foi necessario usinar os corpos de prova

conforme norma ASTM A 370. O diametro inicial foi de 12,5 mm e o comprimento

inicial de 50 mm, conforme figura 19.

Figura 19: Desenho do corpo deprova para ensaio de tracao, conforme ASTM A370.

DIMENSIONS

Standard Specimen

Small-Size Specimens Proportional to Standard

Nominal Diameter in mm in m in mm in. mm
0.500 125 0.350 8.75 0.250 6.25 0.160 4.00
G—Gauge length 2.00+ 50.0 # 1.400+ 350 1.000: 25.0 4 0.640+ 16.0 *
0.005 0.10 0.005 0.10 0.005 0.10 0.005 0.10
D—Diameter (Note 1) 0.500+ 125+ 0.350+ 875 2 0.2502 6.25 ¢ 0.160+ 400
0.010 0.25 0.007 0.18 0.005 0.12 0.003 0.08
R—Radius of fillet, min 10 Va 6 Yie 5 4
A—Length of reduced section, 2% 60 1% 45 14 32 Ya 20

min (Note 2)

Fonte: ASTM A370, 2012.
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A tenacidade ou resisténcia ao impacto foi medida com maquina de ensaio de
impacto Charpy da marca Panambra modelo JBD 300. O péndulo utlizado foi de
150 J. Os corpos de prova foram usinados utilizando a norma ASTM A 370, com
dimensao de 10X10 mm e entalhe em V, conforme figura 20.

Figura 20: Corpos de prova para ensaio de Charpy com entalhe em V.
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Fonte: ASTM A 370, 2012

4.2.7 Ensaio de névoa salina

O ensaio para determinacdo da resisténcia a corrosao foi feito em um
equipamento da marca Equilam com capacidade para 600 L.

A metodologia do ensaio foi seguida conforme ASTM B 117 e para isto as
pecas testadas foram amarradas com fio de nailon. A atmosfera composta por uma
solucdo de NaCl com temperatura de 40°C e pressdo de pulverizagdo de 0,85
kgf/cm?.

A avaliacao visual foi realizada a cada 100 horas para verificar a existéncia de

corrosao.
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5 RESULTADOS

5.1 MICROESTRUTURA

5.1.1 Resultado do Tratamento Térmico

A principal preocupagéo referente ao tratamento térmico de austémpera, foi
de que, por nao se tratar de uma rota comum para o aco SAE 4140, que a
transformacao n&o ocorresse em todo o volume do material.

Na figura 21, a foto foi tirada do ndcleo da amostra e encontramos uma

microestrutura formada de bainita.

Figura 21: Microestrutura do nlcleo da amostra austémpera. As setas indicam a presenca de ferrita.
Aumento 1000X.
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Na figura 22, temos a microestrutura resultante da amostra temperada e
revenida. Na microscopia Oética, n&do foi evidenciada nenhuma diferenga
microestrutural entre as amostras que foram cadmiadas e aquelas que foram
revestidas com NiP. Também nao foi encontrada nenhuma diferenca entre as
amostras temperadas com e sem interdifusao, conforme pode ser visto nas figuras
22 a 24.

Figura 22: Microestrutura da amostra temperada e revenida com revestimento de NiP sem
interdifusdo. Aumento 1000X.

Figura 23: Microestrutura da amostra temperada e revenida com revestimento de NiP com
interdifus@o a 600°C. Aumento 1000X.
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Figura 24: Microestrutura do nucleo da amostra temperada e revenida, revestida com cadmio.
Aumento 1000X.

5.1.2 Resultado do Revestimento

A figura 25 mostra uma camada uniforme de NiP apds tratamento térmico de
interdifusdo. Essa camada uniforme de NiP j& era esperada, visto ser um
comportamento tipico deste tipo de revestimento. A camada resultante média foi de
57 um, conforme pode ser visto na figura 26.

No detalhe da figura 27 é possivel observar uma fina camada de interdifuséo
entre o revestimento e o substrato da peca, aco. Essa camada nédo é encontrada na
amostra que recebeu o revestimento de NiP e ndo passou pelo processo de
interdifusdo, conforme figura 28.

A titulo ilustrativo e comparativo, a figura 29, mostra a camada de cadmio,
com espessura por volta de 8 um.
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Figura 25: Detalhe do revestimento de NiP depositado sobre o filete do fixador. A camada depositada
€ uniforme e homogénea. Aumento 40x.

Figura 26: Espessura da camada de NiP com interdifusdo a 600°C. Aumento de 500x.
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Figura 27: Detalhe da camada de interdifusdo para a mostra que recebeu o revestimento de NiP com
interdifusdo a 600°C. A camada média foi de 3,74 microns. Aumento de 1000x.

3,74 pm S

3,55 pm

3,94 ym

Figura 28: Detalhe da auséncia de camada interdifundida para a amostra que recebeu NiP e nao
passou pelo pés-tratamento de interdifusdo. Aumento de 1000x.
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Figura 29: Detalhe da camada de cadmio. Aumento 500x.

25 pm

5.2 PROPRIEDADES MECANICAS

Conforme ja mencionado anteriormente, neste trabalho, o principal objetivo
deste trabalho foi obter uma rota de tratamento térmico que viabilize a deposicao do
NiP em substituicdo ao cadmio atendendo os requisitos da norma ASTM A 320 grau
de resisténcia L7.

As figuras de 30 a 33 mostram o comportamento da tensdo maxima, tensao
de escoamento, alongamento e estricdo para as amostras que foram temperadas,
revenidas (T+R) com e sem tratamento de interdifusdo. Conforme pode ser visto nas
figuras, o pos-tratamento térmico de interdifusdo afeta negativamente as
propriedades mecéanicas do fixador que foi temperado e revenido a 600°C. Esta
perda de resisténcia mecanica é ocasionada pelo elevado tempo de interdifusao (12
horas) em temperatura similar aquela utilizada no revenimento (600 °C).

Com este resultado é possivel comprovar que a interdifusdo compromete a
qualidade do produto, visto que o resultado do ensaio de tracao evidenciou que as
propriedades mecanicas do material ficam abaixo do especificado pela norma ASTM

A320 grau de resisténcia L7. A queda da resisténcia mecanica, nas amostras que
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passaram pelo processo de interdifusdo, ocasionou aumento da ductilidade,

conforme pode ser visto nas figuras 32 e 33.

Figura 30: Resultado da tensdo maxima para amostras temperadas e revenidas, com e sem

tratamento térmico de interdifuséo.
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Figura 31: Resultado da tensédo de escoamento para amostras temperadas e revenidas, com e sem

tratamento térmico de interdifusao.
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Figura 32: Resultado do alongamento para amostras temperadas e revenidas, com e sem tratamento
térmico de interdifusao.
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Figura 33: Resultado da redugéo de area para amostras temperadas e revenidas, com e sem
tratamento térmico de interdifusao.
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As figuras 35 a 38 mostram o comportamento da tensdo maxima, tenséao de
escoamento, alongamento e estricdo para as amostras que foram temperadas,
revenidas (T+R) com e sem tratamento de interdifusdo, comparadas com aquelas
que foram austemperadas e que também receberam deposicdo de NiP com e sem
tratamento de interdifus&o.

Com este resultado é possivel concluir que o tratamento térmico de
interdifusdo ndo afeta as propriedades mecanicas das amostras austemperadas,
porque a microestrutura resultante, a bainita, € termicamente mais estavel que a
martensita. Isso porque a energia de ativacdo para provocar uma mudanca na
bainita € muito maior do que a energia necessaria para alterar a martensita, visto
que esta é uma estrutura metaestavel resultante do acumulo de tensdes residuais do
seu processo de transformacdo através do cisalhamento, conforme ja descrito
anteriormente. Para melhor entendimento, a figura 34 resume em formar de grafico
ilustrativo a diferenca de energia de ativacao para a bainita e para a martensita.

Figura 34: Grafico para ilustrar a diferenca de energia de ativacao entre a bainita, obtida por
austémpera, e a martensita, obtida por témpera.
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O aco austemperado atendeu os requisitos de tragdo da norma ASTM A 320

classe de resisténcia L7,

Figura 35: Resultado da tensdo maxima para todas as condicoes testadas para o tratamento de

témpera e de austémpera.
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Figura 37: Resultado do alongamento para todas as condi¢des testadas para o tratamento de

Figura 36: Resultado da tens&o de escoamento para todas as condic¢des testadas para o tratamento
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Figura 38: Resultado da redugéo de area para todas as condigbes testadas para o tratamento de

témpera e de austémpera.
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Analisando o resultado de tensdo maxima obtido no ensaio de tragcéo, é

possivel concluir que o tratamento térmico de austémpera resulta em um material

com excelente resisténcia mecanica, superior ao tratamento de témpera e
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revenimento. Entretanto ha uma diminuicdo da ductilidade do material, que sera
melhor analisada com o resultado no ensaio de Charpy. A diminuicdo ductilidade
néo é suficiente para o ndo atendimento da norma, mas pode afetar os resultados de
resisténcia ao impacto.

AplGs o ensaio de tragdo, os corpos de prova foram identificados para fazer
uma analise da fratura com o auxilio microscopia eletrdnica de varredura.

Nas figuras 39 e 40 é possivel comparar a fratura do material austemperado
com o temperado e revenido. Para o austemperado a fratura ficou melhor definida
no tipo taga cone, evidenciado que o material, apesar da eleva resisténcia
mecanicas também apresenta ductilidade.

Figura 39: Fractografia da amostra Figura 40: Fractografia da amostra temperada e
austemperada. Aumento de 20x. revenida. Aumento de 20x.

Nas figuras 41 e 42 é possivel verificar que 0 mecanismo de fratura para a
amostra austemperada é ductil, tanto na regido central quanto na regido mais
proxima a superficie, devido a presenca de dimples.
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Figura 41: Fractografia da regido central da Figura 42: Fractografia da regido perimetral da
amostra austemperada. Aumento de 3000x.

amostra austemperada. Aumento de 5000x

5.3 ENSAIO DE RESISTENCIA AO IMPACTO OU CHARPY

A resisténcia ao impacto ou Charpy é a caracteristica mais critica desta
classe, pois 0 ensaio é conduzido a -101°C.

Para os fixadores que foram temperados e revenidos conforme ciclo definido
no capitulo 3.2.1, e que é hoje a rota de tratamento térmico utilizado pela industria
parafuseira, a resisténcia ao impacto encontrada em média € de 30 J.

Para melhor entendimento a sigla “Cd” significa cadmiado e a sigla “T+R”
significa temperado e revenido. Enquanto que as abreviacdes, “Aust.” significa
austemperado e “inter.” significa interdifusdo. A temperatura de “600°C” é referente a
temperatura de interdifusao.

As figuras 43 e 44 trazem o resultado do ensaio de Charpy, no qual, na
primeira, o ensaio foi conduzido a temperatura abaixo de zero, conforme
especificacdo da norma. Visto que o resultado de tenacidade para as amostras
austemperadas foi muito abaixo do esperado, o ensaio foi repetido em temperatura
ambiente para compreensdao do comportamento do material austemperado. O

resultado do ensaio de Charpy a temperatura ambiente pode ser visto na figura 43.
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Figura 43: Resultado do ensaio de Charpy.
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Para as amostras que sdo temperadas e revenidas ja era esperado que o
resultado de energia absorvida fosse acima dos 27J minimos que a norma
especifica e principalmente, para a amostra que foi temperada e revenida e ainda
sofreu o efeito da interdifusdo. A tenacidade da amostra com interdifusdao é maior
devido a perda de resisténcia mecanica resultante da exposicdo ha 12 horas em
temperatura equivalente a de revenimento.

Infelizmente, para as amostras austemperadas, o resultado do ensaio de
Charpy mostrou que o material apresenta baixa tenacidade em temperatura
criogénica. Este resultado levou a ampliacdo do estudo para temperatura ambiente,
no intuito de verificar se havia influéncia da ferrita presente na estrutura bainitica,
conforme ja mencionado anteriormente.

O estudo da tenacidade em temperatura ambiente, ficou concentrado
somente nas amostras austemperadas e o resultado foi exposto na figura 43.

O resultado encontrado € aquele citado na literatura, cuja estrutura bainita alia
a alta resisténcia mecanica com elevada tenacidade, entretanto esta regra se mostra

valida, para o ago 4140, somente na temperatura ambiente. Para temperatura
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abaixo de zero, o material apresenta comportamento fragil, que remete ao
comportamento de transi¢do ductil-fragil presente em acos ferriticos. Sabendo que a
bainita é formada de ferrita com precipitacdo de Fe3;C, o comportamento fragil com
baixa tenacidade em temperatura abaixo de zero é justificado.

Figura 44: Resultado do ensaio de Charpy em temperatura ambiente, mostra que a bainita apresenta
maior tenacidade do que a martensita.
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Com intuito de ilustrar a diferenca de comportamento do material em temperatura
criogénica e em temperatura ambiente, foi realizado fractografia em MEV das amostras
gue passaram pelo ensaio de Charpy.

As figuras 45 e 46 mostram as amostras austemperadas que foram ensaiadas

em temperatura ambiente. Nelas é possivel determinar um modo de fratura ductil devido
a extensa formagéo de dimples.

Figura 45: Amostra austemperada testada em Figura 46: Amostra austémpera testada em
temperatura ambiente. Labios de cisalhamento temperatura ambiente. Detalhe da fratura
bem definidos. Aumento de 20x. ductil conformacao de dimples. Aumento de

2.000x.
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Nas figuras 47 e 48 foi mostrado a fratura do corpo de prova referente ao material
que foi austemperado e testado em temperatura criogénica, mais especificamente em -
101°C. O comportamento da fratura &€ completamente diferente daquele mostrado na
figura 45. Neste, 0 modo de fratura é fragil, mostrando claramente as facetas de uma
fratura transgranular, condizente com a baixa tenacidade que o material apresentou no
ensaio de Charpy, conforme mostrado na figura 43.

Figura 47: Amostra austemperada testada em Figura 48: Amostra austemperada testada em
temperatura criogénica. Modo de fratura fragil temperatura criogénica. Modo de fratura fragil
e facetado. Aumento de 20x. e facetado com detalhe da fratura

transgranular. Aumento de 2.000x.
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5.4 ENSAIO DE RESISTENCIA A CORROSAO

O ensaio de resisténcia a corrosdo foi conduzido em teste de névoa salina,
conforme ja abordado no capitulo 3.2.7.

As amostras foram submetidas a atmosfera salina durante 1000 horas e
conforme pode ser visto nas figuras 49 a 52, ambos os revestimentos atenderam ao
especificado, evidenciando que o NiP é uma possivel substituicdo a cadmiacao.

Nas imagens também € possivel perceber o “desbotamento” do revestimento
a base de cadmio. Isso se deve ao seu mecanismos de protecdo, que é do tipo
sacrificio.

O resultado do ensaio de névoa salina mostra a importancia da realiza¢ao do
pds-tratamento térmico de interdifusdo no revestimento de NiP, pois as amostras
que nao passaram por este pds-tratamento apresentaram corrosao vermelha antes
de completar 1000 horas. J& com pouco mais de 400 horas de ensaio a corrosao
vermelha havia iniciado. Essa resisténcia a corrosdo menor, em relagcao as amostras
que passaram por interdifusao, pode ser justificada por dois fatores. O primeiro, é a
possibilidade de existéncia de poros, estes sdo inexistentes em revestimentos com
interdifusdo, pois ha difusdo de material durante o pds-tratamento, fazendo o

fechamento dos mesmos. O outro fator que diminui a resisténcia a corrosdao do
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revestimento de NiP sem interdifusdo é a baixa aderéncia deste revestimento, por
nao apresentar a camada de interdifusdo, conforme apresentado na figura 27.

Figura 49: Parafuso temperado e revenido, Figura 50: Parafuso temperado e revenido,
revestido com cadmio. Antes do ensaio de revestido com cadmio. Apds o ensaio de
névoa salina. névoa salina
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Figura 51: a) Parafuso revestido com NiP sem interdifus&o. b) Parafuso revestido com NiP com

interdifusdo a 600°C. Antes do ensaio de névoa salina.




Figura 52: a) Parafuso revestido com NiP sem interdifus&o. b) Parafuso revestido com NiP com
interdifusdo a 600°C. Apos do ensaio de névoa salina.
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6 CONCLUSAO

ApoGs a realizagdo deste trabalho e com base nos resultados obtidos foi
possivel concluir que:

o E possivel obter uma estrutura bainitica proveniente de austémpera em
aco SAE 4140. Essa microestrutura € homogénea e sua transformacao, a
partir da austenita, ocorre da superficie até o nucleo do fixador. Essa
concluséo é baseada para fixadores com até 1” de diametro;

o O tratamento térmico de austémpera confere ao fixador propriedades
mecanicas equivalentes ao grau de resisténcia L7 exigido pela ASTM A 320,
entretanto essas caracteristicas ficam limitadas a temperatura ambiente. Em
temperatura criogénica o fixador ndo apresenta tenacidade suficiente aquela
especificada em norma, isto devido ao comportamento ductil-fragil
apresentado pela bainita. Na martensita, proveniente da témpera e
revenimento a 600°C, essa transicdo também ocorre, sé que de forma mais

branda.

o O revestimento de NiP pode substituir o revestimento de cadmio. Para
a substituicdo da cadmiagdo € necessario que os fixadores revestidos com
NiP sejam submetidos ao pds-tratamento de interdifusdo, visto que a camada
interdifundida aumenta a resisténcia mecéanica do revestimento pela formacéo
de Ni3P.

o Durante o ensaio de névoa salina o comportamento de protecao
catédica por anodo de sacrificio do revestimento de cadmio foi evidenciado,
pois apds 1000 horas de ensaio de névoa salina a coloracao do revestimento
desbotou evidenciando que a camada de cadmio foi “consumida” em
preservacao ao substrato de aco.
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o Contudo, é possivel afirmar que, apesar de a rota de tratamento
térmico escolhida (austémpera) nao ter apresentado resultado satisfatério,
devido a baixa tenacidade em temperatura abaixo de zero, é possivel estudar
uma rota de processamento de fixadores com grau de resisténcia L7
conforme norma ATM A320, no qual o tratamento de interdifusdo seja
empregado nao sO para obter uma camada de Ni3P no NiP , mas também
com intuito de obter martensita revenida.
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