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Resumo

O presente trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia de dois tipos de
tratamentos nas propriedades mecanicas de fluéncia em um aco 4340, de uso
aeronautico. Sera analisada, inicialmente, a influéncia de tratamentos térmicos que
modifiguem a microestrutura do material, para isto, foram preparados corpos-de-
prova com trés diferentes tipos de microestruturas (ferritico-perlitica, bainitica e
martensitica), através de tratamento de normalizacdo, resfriamento isotérmico e
témpera e revenimento. Posteriormente, parte dos corpos-de-prova sera submetida
a tratamento de carbonitretacdo a plasma, para avaliar a influéncia deste tipo de
tratamento de superficie nas propriedades de fluéncia. Para compreender melhor a
microestrutura e as relacdes entre esta e as propriedades, foram realizadas analises
microscoépicas, ensaios de dureza e por difracdo de raios-X.

Palavras-chave: Aco 4340; Recobrimento a plasma; Microestrutura; Tratamentos
térmicos.

STUDY OF SURFACE PLASMA COATING OF 4340 STEEL WITH DIFFERENT
MICROSTRUCTURE FOR HIGH TEMPERATURE USE

Abstract

This paper has as main objective the formation of different microstructures by the
specific heat treatments and applies the plasma thermochemical treatments to
increase surface hardness. These two types of treatments will be evaluated in creep
mechanical properties in steel 4340 for aeronautic uses. It will be evaluated, at first,
the influence of heat treatments that changes the material microstructure. It was
prepared specimen with three kinds of different microstructures (ferritic- perlitic,
bainitic and martensitic), have been formed by the different heat treatments. After
that, part of specimen will be submitted to plasma coating to evaluate the influence of
this kind of surface treatment on creep properties. To better understand the
microstructure and the relations between his properties, it was realized microscopic
analyses, hardness tests and X-ray diffraction
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1 INTRODUCAO
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Os acos estruturais sdo amplamente empregados na construcao civil, em
veiculos de transporte, em equipamentos ferroviarios, navais, aeronauticos etc.®?
Os principais requisitos para os a¢os destinados as aplicacfes estruturais sdo: alta
tensdo de escoamento, consideravel tenacidade, boa soldabilidade, boa
formabilidade e baixo custo.

Para atender a estas aplicagbes mais exigentes, um grande esfor¢co tem
sido feito no sentido de melhorar suas propriedades como, por ex., tenacidade,
tracdo, fadiga, desgaste e corrosdo.® Isto, em muitos casos, requer uma
combinacdo de tratamentos térmicos e de superficies.

Uma melhoria na tenacidade, na resisténcia a tracdo e no aumento da vida
em fadiga dos acos da série 4XXX, em especial dos acos 4140 e 4340, tem sido
obtida através de tratamentos térmicos envolvendo transformacdo de fases. As
primeiras pesquisas, utilizando o processo de transformacdo de fases resultaram
nos chamados acos bifasicos” e posteriormente nos acos multifasicos, ou de fases
complexas.®) Estas estruturas sdo obtidas através de tratamentos térmicos
intercriticos, isotérmicos ou processamentos termomecéanicos e tém sido muito
utilizada na inddstria.®

O aco AISI/SAE 4340 combina profundo endurecimento, mantendo uma
ductilidade aceitavel, elevada resisténcia e razoavel tenacidade, além de apresentar
boa soldabilidade. Possui alta resisténcia a fadiga, e é frequentemente empregado
onde existem severas condicbes de servico, sujeitas a cargas altas e periddicas.
Este ago ultra-resistente pode atingir valores de resisténcia na ordem de 1.900 MPa
guando devidamente temperado e revenido a 200C-230° C.

Os ac¢os multifasicos possuem microestruturas com diferentes morfologias
e fracdes volumétricas das fases. Estas estruturas influenciam significativamente as
propriedades mecénicas. Desta forma, com um mesmo ago, pode-se alterar a rota
de tratamento térmico e obter diferentes propriedades, conforme a exigéncia do
projeto.” Por exemplo, para melhorar a tenacidade dos acos, a substituic&o total ou
parcial da fase martensita, por bainita ou uma estrutura multifasica, pode ser
utilizada. Assim, podem-se manter niveis de resisténcia elevados, sem haja uma
perda acentuada da ductilidade.® Alguns trabalhos mostram que, além da influéncia
das fases duras (martensita e bainita) e ductil (ferrita) sobre a tenacidade, a
austenita retida também tem um papel importante.” Devido ao efeito TRIP
(Transformation Induced Plasticit), a fase austenitica se transforma em martensita
durante a deformacgéo plastica, contribuindo tanto para o aumento da ductilidade
como da resisténcia a tracdo. Tratamentos isotérmicos na regidao de formacao de
bainita podem induzir a formacé&o de austenita retida na microestrutura do aco."*?

Dessa forma, baseado no conceito de baixas temperaturas de transformacéo
na obtencdo da estrutura bainitica, somado a atraente caracteristica da
microestrutura martensitica em fornecer alta resisténcia ao material, a obtencéo de
um tipo de agco que associe ambas as microestruturas representa uma alternativa
importante, tendo em vista que estas estruturas podem aumentar a resisténcia do
material, mantendo bom nivel de tenacidade.

A melhoria das propriedades superficiais, como desgaste, fadiga, corrosao,
friccdo e também a capacidade para suportar cargas de contato dindmicas, tem sido
obtidas através de tratamentos termoquimicos como a nitretacdo, nitrocabonetacao
e carbonetacdo.***?
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A carbonitretacdo a plasma utiliza a tecnologia da descarga incandescente
para substituir os tratamentos tradicionais (Cromo duro — perda na fadiga; carboneto
de W e Cd - alto custo e problemas ambientais), para introduzir carbono e nitrogénio
na superficie do ago, conferindo uma camada dura e resistente ao desgaste. Esta é
uma técnica que tem tido aplicagcbes importantes em pecas para veiculos e
equipamentos mecanicos em geral.

Em relacdo ao comportamento dos metais em alta temperatura, de uma forma
geral, estd intimamente relacionado com a presenca de imperfei¢cdes cristalinas,
devido a maior mobilidade atébmica, e conseqientemente aos processos que
envolvem o fenbmeno da difusdo. Temperaturas elevadas aumentam a capacidade
de movimentacao de discordancias e podem ativar outros mecanismos responsaveis
pelo processo de deformacéo, como a possibilidade de operagcédo de novos sistemas
de deslizamento e a deformacéo localizada ao longo dos contornos granulares. As
condicbes ambientais, a exemplo dos meios agressivos, exercem uma forte
influéncia na grande maioria dos metais e ligas, principalmente quando conjugadas
com 0S processos que envolvem instabilidades metallrgicas, conduzindo um
componente estrutural a uma possivel falha de forma prematura. Muitos destes
fenbmenos iniciam-se na superficie e a formacdo de filmes protetores, como o
formado na nitretacdo ou nitrocarbonetacdo, contribuem para melhorar o
desempenho do material em fluéncia.
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2 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacéo deste trabalho foram recebidas da Villares (atual Gerdau) o
aco AISI/SAE 4340 na forma de chapas laminadas com 3 mm de espessura e barras
com 2,54 mm de didmetro. A composi¢cdo quimica foi analisada no laboratorio de
quimica da Divisdo de Materiais (AMR) do IAE/DCTA.

2.1 Tratamentos Térmicos e Termoquimicos

As chapas laminadas foram cortadas em amostras de 10 x 15 cm e submetido
aos tratamentos térmicos de Normalizacdo, Témpera e revenimento e Isotérmico.
Posteriormente estas foram submetidas ao tratamento de nitrocarbonetacdo a
plasma. Estas amostras foram utilizadas para uma andlise preliminar da
microestrutura e da camada formada pelo tratamento a plasma aplicado. Detalhes
do tratamento térmico sédo mostrados na Tabela 1.

As barras foram utilizadas para confeccionar os corpos-de-prova (CDP) de
fluéncia, nestes foram aplicados os tratamentos térmicos e termoquimicos a plasma
propostos.

Para o tratamento a plasma, as amostras e os CDPs foram limpos e
desengraxados. Para o processo foi utilizado o reator da empresa Metal Plasma,
que utiliza uma descarga dc-pulsada. As amostras foram nitretadas a 500°C por 3h
em uma atmosfera contendo, 75% N, — 23,5%H, — 1,5% CH,; com o objetivo de
formar uma camada fina de nitretos e carbonetos na superficie da chapa.
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Tabela 1. Relagao entre condi¢des de tratamento térmico e estrutura obtida
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Tratamento Térmico Descri¢ao Estruturas esperadas
Normalizagéo Recozimento a 900°C durante 1h e | Ferritica, perlitica
resfriamento no ar.
Témpera e Aquecimento a 900°C por 30min, | Martensitica revenida
Revenimento seguido de tempera em Oleo e
revenimento a 400°C por 2h.
Isotérmico Aquecimento a 900°C por 30min, | Bainitica
seguido de tratamento isotérmico em
banho de sal a 320°C por 15min e
resfriamento em agua gelada.

2.2 Caracterizagdes Microestrutural

2.2.1 Difragao de raios-X

A camada superficial foi examinada por meio da difracdo de raios-X (XRD),
usando-se a radiacdo CuKa (A = 1.5418 A). Esta analise foi realizada no laboratério
do DEMAR/USP/Lorena.

2.2.2 Microscopia 6ptica

Amostras de cada tipo de aco foram retiradas, as quais foram seccionadas,
embutidas e posteriormente lixadas e polidas. Apds este processo, as amostras
foram atacadas quimicamente em solucdo de nital 3%. Na EEL/USP, as amostras
foram preparadas, atacadas e observadas ao microscéopio Optico (MO), com
aumento de 200X, 500X e 1.000X. Para melhor observacédo das camadas formadas,
foram realizadas analises microscépicas com um microscopio confocal a laser, no
IEAV-DCTA.

2.2.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Foram preparadas amostras dos trés tipos de tratamentos térmicos, com a
aplicacao do tratamento de nitrocarbonetacdo a plasma, para serem analisados em
um microscoépio eletrdnico de varredura (MEV). Este procedimento foi realizado na
EEL/USP.

2.2.4 Medidas de microdureza

Foram efetuadas as medidas de microdureza com cargas de 50 gf. , na
camada superficial endurecida a plasma e na regido de difusdo atbmica, proxima a
camada, obtendo-se os perfis de microdureza ap0s a nitrocarbonetacao, para as trés
condicbes de tratamentos térmicos. Esta andlise foi realizada no laboratério de
tratamento e analise de superficies do IEAV/CTA.

3 RESULTADOS

3.1 Composi¢ado Quimica

A composicao quimica foi analisada no laboratério de quimica da Divisdo de
Materiais (AMR) do IAE/DCTA. e apresentou 0S seguintes percentuais em peso:
0,39% de C, 0,001% de S, 0,017% de P, 0,26% de Si, 0,64% de Mn, 0,80% de Cr,
1,82% de Ni, 0,22% de Mo e Fe em balancgo.
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3.2 Difracao de raios-X

Os picos do diagrama de difracao de raios-X do aco AISI 4340 obtidos, assim
como os diagramas de XRD das amostras nitrocarbonetadas nas trés condi¢cbes de
tratamentos térmicos sdo apresentados na Figura 1. As analises mostram que, ao
aplicar o tratamento a plasma os principais componente da camada de compostos
sao os nitretos de ferro Fe,3N e FeyN.
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Figura 1. Difratogramas XRD do aco 4340 nitrocarbonetado nas trés condi¢cdes de tratamentos

térmicos.

3.3 Microscopia Optica

A microscopia Optica envolve técnicas convencionais de preparacdao de
amostras tais como seccionamento, embutimento, lixamento e polimento.*® A
Figura 2 mostra as micrografias do aco 4340 com ataque quimico de nital 3%, com
aumento de 200X, para os trés tipos de tratamentos térmicos estudados. Observa-se
0 aspecto geral dos acos, porém, para revelar detalhes microestruturais necessita-se

de aumentos maiores.
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Figura 2. Fotomicrografias (MO), aumento de 200X (ataque nital 3%). Amostra com tratamentos
térmicos: a)Temperado e revenido, b)Isotérmico e c)Recozido.

Na Figura 3 foi utilizado um aumento de 500X e 1.000X e na proxima etapa
do trabalho serdo aplicados outros reagentes para delimitar com clareza a fase
austenitica e bainitica. Com este aumento observa-se a camada nitrocarbonetada,
faixa branca lateral e diferenca de cores, mostrando as diferentes fases presentes.

-

Figura 3. Fotomicrografias (MO) (ataque nital 3%) Amostra com tratamentos térmicos: a)Temperado e
revenido (500X), b)lsotérmico (1.000X) e c)Recozido (1.000X).

3.4 Andlise com Microscopio Confocal a Laser

Na Figura 4 é mostrada o aco que foi tratado através do tratamento térmico
de Témpera e Revenimento, com aumento de 600X e 4.800X.

Figura 4 . Amostra Temperada e Revenida com aumento de 600X e 4.800X (confocal).

Na Figura 5 é mostrada uma regido da amostra que recebeu o tratamento
térmico isotérmico com aumento de 600X e 1.200X.
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Figura 5. Amostra bainitica com aumento do 600X e 1.200X (confocal).

Na Figura 6 € mostrada uma regido da amostra que obteve o tratamento
térmico de Recozimento (microestrutura predominantemente ferritica/perlitica) com
aumento de 3.600X e 7.200X.

Figura 6. Amostra do ago rec02|do a) camada e microestrutura (3600 X) e b)detalhe da
microestrutura ferrita (branca) e perlita (escura) (7.200X) (confocal).

3.5 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV)

As Figuras 7 a e b mostram imagens obtidas por microscopio eletrénico de
varredura (MEV) em duas condi¢cGes de tratamento térmico do aco: a) temperado e
revenido e, b) recozido.

[ 1oum ! Signal A= QBSD WD = 15mm

Signal A= QBSD WD = 15mm
3 CO K I EHT 20 00 L\c’ _LME- DEMQR EEL US"

10pm A
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Figura 7 . Fotomicrografias obtida atraves de MEV comparando as estruturas do aco Temperado e
Revenido (a) e do aco Recozido (b) com aumento de 3000X.
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3.6 Perfil de Microdureza

Os perfis de microdureza obtidos ap0s a nitrocarbonetacdo, nas trés

condicdes de tratamentos térmicos sdo mostrados na Figura 8.
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Figura 8. Perfis de microdureza do aco 4340 nitrocarbonetado a plasma para as trés condicbes de
tratamentos térmicos estudadas.

Tabela 2 - Variacéo de dureza do substrato apds o tratamento a plasma

Dureza do substrato (HVo0s)

Tratamento Tratamento térmico

a plasma Normalizacéo Tempera Isotérmico
E revenimento

Sem tratamento 341 505 498

Nitrocarbonetacéo 330 450 400

4 DISCUSSAO
4.1 Difragcado De Raios—X

Os picos do diagrama de difracdo de raios-X do aco AISI 4340 foram
identificados como sendo provenientes da estrutura a-Fe, como pode ser visto na
Figura 1. Os diagramas de XRD das superficies nitrocarbonetadas nas trés
condicdes de tratamentos térmicos mostraram a ocorréncia das fases € - [Fe,3N], Y -
[FesN] e a-Fe. Na condicdo temperada e revenida a proporcéo entre as fases €, y e
o-Fe foi de 59%, 29% e 12%, respectivamente. Portanto, o processo de a 500C
durante 3h resultou em uma camada de compostos com predominancia da fase €.
Resultados semelhantes foram obtidos com a nitretacdo deste mesmo agco em
condicBes similares, porém com uma incidéncia menor da fase ¢.

4.2 Microscopia Optica
Foi necessaria a utilizacdo de um ataque quimico para revelar a estrutura do

material. A solugcdo mais usada, preparada a base de 4cido nitrico, é o nital, em uma
proporcao de 2% de acido nitrico e 98% de alcool etilico. Considerado um dos mais
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antigos reagentes aplicados em acos, revela os contornos de graos da ferrita.
Porém, conforme a composicdo do material ou constituicdo microestrutural, este
reagente responde de maneira distinta em cada grdo atacado, dependendo das
diferentes orientagcfes cristalogréficas da estrutura. Isto implica que nem sempre
todos os contornos de graos de ferrita sdo delineados, podendo levar a erros em
medicdes e contagens. 1%

Estes acos apresentam uma microestrutura bastante refinada e complexa,
necessitando de aumentos maiores e outros tipos de ataques quimicos para permitir
uma analise mais detalhada da microestrutura.

Segundo Pereira,™ o ataque com nital apresenta alguma limitacdo na
identificacdo de determinadas fases em ac¢os multifasicos, pois este ataque quimico
impossibilitou a diferenciacdo entre ferrita e austenita retida, assim como entre
martensita e bainita.
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4.3 Microscopia Confocal a Laser

Este tipo de técnica de microscopia permite uma melhor visualizacdo em
regibes onde haja algum desnivel na amostra. Devido a diferenca de dureza entre a
camada de compostos e a regido proxima, ha um desnivel durante o processo de
preparacdo da amostra. Nesta técnica, sdo sobrepostas varias imagens com focos
em profundidades diferentes, consegue-se um bom resultado da imagem da
microestrutura das amostras que foram submetidas a diferentes tratamentos
térmicos, apesar da topografia.

Os principais detalhes a serem observados nas Figuras 4 a 6 sdo. a camada
com a formacao de nitretos na superficie da amostra (branca). Proximo a camada
h& uma regido mais escura, indicando a difusdo atbmica e a formacgéo de carbonetos
e nitretos. J& para aumentos maiores observa-se em detalhe a camada nitretada.
Préximo a camada had uma regido mais escura, indicando a difusdo atbmica e a
formacao de carbonetos e nitretos.

As regides brancas no interior da microestrutura que obteve o tratamento
Isotérmico (microestrutura predominantemente bainitica), observada na figura 5,
mostram diferentes fases, onde as regides escuras indicam bainita e carbonetos.

Ja na Figura 6, que obteve tratamento de Recozimento (microestrutura
predominantemente ferritica/perlitica) para grandes aumentos (7.200 X), vé-se
claramente duas fases distintas: branca (ferrita com carbonetos) e escura (perlita);
além de regides brancas no interior da microestrutura, mostrando diferentes fases.

4.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Nas Figuras 7 a e b observam-se detalhes dos grdos, das fases presentes e da
camada superficial formada.

4.5 Perfil de Microdureza

O maior valor de microdureza foi medido na superficie do aco na condicdo
temperado e revenido, 945HV,0s. Uma dureza um pouco inferior, em torno de
875 HVy o5, foi observada nas outras condi¢cdes de tratamentos térmicos. A camada
difusa se estende até uma profundidade de 130 um. A variagdo de dureza
observada entre 25 um a 50 um de profundidade é um indicio de que houve uma
migracdo de carbono nesta regido, induzida pelo tratamento a plasma.
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Ha uma reducdo da dureza do substrato (microdureza medida para
profundidades além de 120 um) apds o tratamento a plasma. Isto ocorre porque
durante o processo de nitrocarbonetacdo a 500C o a ¢o € submetido a outro ciclo de
revenimento. A maior reducdo de dureza, cerca de 100 HV, ocorreu para o
tratamento isotérmico com estrutura bainitica, como pode ser visto na Tabela 2. Lee
et al.’® obteve um resultado semelhante, porém, na condicdo de témpera e
revenimento, a queda de dureza observada foi ainda maior, atingindo 407 HV.
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5 CONCLUSAO

Estes acos apresentam uma microestrutura bastante refinada e complexa,
necessitando de aumentos maiores e outros tipos de ataques quimicos para permitir
uma analise mais detalhada da microestrutura.

A camada difusa, induzida pelo tratamento a plasma, se estende até uma
profundidade de 130 um. A variacdo de dureza observada entre 25 pm a 50 um de
profundidade € um indicio de que houve uma migracéo de carbono nesta regido. Ha
uma reducdo da dureza do substrato (microdureza medida para profundidades além
de 120 um) apods o tratamento a plasma. Isto ocorre porque durante o processo de
nitrocarbonetacdo a 500C o a¢o é submetido a outro ciclo de revenimento.

6 PROXIMAS ATIVIDADES

Os tratamentos a plasma testados nas amostras serdo aplicados em corpos-
de-prova de fluéncia, para isto, foram confeccionados corpos-de-prova e tratados
termicamente. Além dos testes de fluéncias, seréo realizadas analises fractograficas.
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