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RESUMO

Estudou-se o processo de tratamento termoquimico de carbonitretacdo em fornos
industriais continuos, utilizando atmosfera de gas natural e aménia, com proporcao
de 1,0 a 1,5% de amdnia para cada 70m3/h de gas natural durante 6 horas, seguido
de témpera e revenimento sem e com shot peening. As engrenagens do acgo DIN
19MnCr5, utilizadas nas transmissfes automotivas foram jateadas por esferas do
aco ABNT 1070 com dureza de 52 HRc, com diametro nominal de 0,6 mm, no
processo de shot peening em uma maquina de ar comprimido. O tratamento de
carbonitretacao foi realizado nas temperaturas de 870°C, 890°C e 910°C. Os teores
de carbono e nitrogénio foram medidos a partir de limalhas obtidas por usinagem
nas profundidades 0,05 mm; 0,15 mm; 0,25 mm; 0,35 mm; 0,45 mm; 0,55 mm; 0,65
mm; 0,75 mm; 0,85 mm; 0,95 mm e 1,1 mm. Mediu-se o tamanho de grao
austenitico utilizando metalografia oOtica através do método de Hilliard e o percentual
de austenita retida foi avaliado por difracdo de raios-X e EBSD. Através da técnica
de difracdo de raios-X determinou-se as tensfes residuais ao longo da superficie
nas profundidades de 0 mm; 0,015 mm; 0,030 mm; 0,045 mm e 0,060 mm. Realizou-
se andlise por CBED para determinar a rede de Bravais da fase martensitica
presente e chegou-se a conclusdo que a estrutura cristalina da martensita é cubica

de corpo centrado.

Palavras-Chave: Carbonitretacdo, Shot Peening, Ao baixa-liga, CBED.



ABSTRACT

This thesis presents a study of carbonitriding thermochemical treatment in a
continuous industrial furnace which utilized natural gas and ammonia in its
atmosphere. The proportion of ammonia in the mixture was 1.0 to 1.5%, to each
70m3 /h of natural gas. The whole carbonitriding process was made through 6 hours,
and was followed by quenching, tempering and shot peening. DIN 19MnCr5 steel
gears, used in automotive transmissions, were shot peened with AISI 1070 steel
shots with 52 HRc hardness and nominal diameter of 0.6 mm. Shot peening was
made through a compressed air machine. Carbonitriding was made at the following
temperatures 870°C, 890°C and 910°C. Carbon and nitrogen contents were
measured through machining chips obtained from the samples in the depths 0.05
mm; 0.15 mm; 0.25 mm; 0.35 mm; 0.45 mm; 0.55 mm; 0.65 mm; 0.75 mm; 0.85 mm;
0.95 mm and 1.1 mm. The austenitic grain size was measured through optical
metallography using Hilliard method and the retained austenite percentage was
determined through X-ray diffraction and EBSD. The residual stresses were
measured utilizing X-ray diffraction through the surface depths of 0, 0.015, 0.030,
0.045 and 0.060mm. CBED analysis was made to determine the Bravais lattice in the

martensitic phase which has shown to be body centered cubic.

Keywords: Carbonitriding, Shot Peening, Low-alloy Steel, CBED.
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1 INTRODUCAO

De acordo com algumas pesquisas, estima-se que aproximadamente dois
bilhbes de veiculos estardo em circulacdo em 2030 (PRAWOTO et al, 2013). Devido
ao impacto que esses veiculos terdo no consumo de energia, além da pressao
econdbmica, legislativa e ambiental presentes no cenario atual, sdo exigidas da
indUstria automobilistica diversas alteracdes especialmente no ambito tecnoldgico. A
reducdo de peso dos veiculos traz diversos beneficios, por exemplo, uma reducao
de 30% da massa do veiculo traz uma melhoria de aproximadamente 10% na
economia de combustiveis e consequentemente emissbes de gases (PRAWOTO et
al, 2013). A industria automobilistica, portanto, estd cada vez mais empenhada em
aprimorar os projetos dos componentes mecanicos, alterando os materiais utilizados
nesses componentes ou simplesmente melhorando os processos de fabricacdo
utilizados.

As engrenagens Sao componentes mecanicos essenciais, ja que as
transmissdes dos veiculos sdo imprescindiveis para converterem torque e rotacéo
provenientes do motor, em forca e deslocamento. Entdo, além da reducdo de peso
nos veiculos, o aperfeicoamento dos processos de fabricacdo em engrenagens tem
também como fundamental motivacdo aumentar a vida a fadiga de engrenagens, ja
gue tanto a regido da raiz do dente, quanto a regido do raio primitivo sdo criticos
com relacdo a falhas. As falhas no raio primitivo podem, por exemplo, ocorrer devido
a tensdes de contato, gerando cavidades e lascamentos prejudicando a transmisséo
(WIDMARK; MELANDER, 1999; CAVALLARO et al, 1995).

Em acos para engrenagens, é particularmente relevante que tratamentos
termoquimicos, como a carbonitretacdo, sejam realizados. Esses tratamentos geram
alteracOes superficiais nas propriedades do material com o objetivo de melhorar as
respostas da superficie e do nucleo com relacdo, especialmente, a fadiga e ao
desgaste (BENEDETTI et al, 2002). Boa parte das falhas, que ocorrem nos materiais
de engenharia sdo originadas nas camadas mais externas dos componentes
(HASSANI-GANGARAJ et al, 2014a; BAGHERIFARD et al, 2014).

A carbonitretacdo em acos formam camadas compostas na superficie das
pecas, cuja espessura chega a até 10um. Essas camadas conferem um aumento da
dureza no material tratado, além de um aumento na resisténcia ao desgaste e a

corrosao. Essas camadas geralmente sdo compostas por nitretos e/ou carbonitretos
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de ferro das fases € ou y, sendo que a fase € dissolve melhor os atomos de carbono
(LEINEWEBER et al, 2006).

Além da carbonitretagdo outros tratamentos, termoquimicos ou mecanicos,
podem ser realizados objetivando uma melhoria da resisténcia mecanica dos
componentes mecanicos. Os tratamentos termoquimicos — cementacao, nitretacao,
carbonitretacdo, cianetacédo, boretacdo, dentre outros — alteram a composi¢céo
quimica superficial do aco e normalmente sdo seguidos de tratamentos térmicos
adequados. Em agos, esses tratamentos buscam o endurecimento e um aumento na
resisténcia mecanica devido a formacdo da martensita. Os tratamentos
termoquimicos geralmente sao seguidos de tratamentos mecéanicos superficiais, tais
como o shot peening.

A martensita € a fase mais dura que pode ser produzida nos acos e a forma
mais tradicional de produzi-la € através da témpera. Os ajustes da resisténcia
mecanica e da tenacidade ocorrem no revenimento (KRAUSS, 1999). Dentre os
tipos de martensita conhecidos, a martensita em forma de ripas, recorrente em acos
de baixo e médio teor de carbono, tem sido cada vez mais aplicada na industria e
em especial na industria automobilistica, devido a sua dureza (LUO; LIU, 2005;
MARESCA; KOUZNETSOVA; GEERS, 2014).

Sabe-se que uma parte da austenita ndo se transforma em martensita e com
isso ocorre com que de 20 a 30% do volume apos a témpera da fase metaestavel
austenita retida — especialmente se houver cementacdo ou carbonitretacdo — seja
deixada nesse material. A austenita retida transforma-se em martensita sob a
aplicacdo de carga, como por exemplo, através do processo de shot peening
(CHIANG et al, 2011; WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000).

Dentre os processos superficiais empregados para melhorar o desempenho
de componentes mecéanicos, o shot peening € um dos mais versateis e Uteis, por
permitir uma aplicagdo mais abrangente em diversas geometrias e por ser um
tratamento que ndo gera residuo (GUAGLIANO; RIVA; GUIDETTI, 2002). O shot
peening pode ser efetuado através de turbinas, pistolas de ar comprimido,
martelamento, dentre outros métodos (COSTA; COSTA; DAMASCENO, 2011) e o
seu principal papel é produzir deformacéo plastica e encruamento na superficie da
peca tratada devido ao jateamento das esferas em alta velocidade, produzindo
modificagdes do estado de tensédo residual (SCHIFFNER; HELLING, 1999; SOADY
et al, 2013).
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O shot peening cria tensao residual superficial de compressao e é conhecido
devido a sua grande importancia na melhoria da resisténcia a fadiga (NGUYEN;
POH; ZHANG, 2014), podendo aumentar a vida util a fadiga em aproximadamente
10 vezes quando comparada a peca apenas temperada e revenida (COSTA et al,
2014). Tanto o shot peening quanto o0s tratamentos termoquimicos sao
particularmente relevantes para as engrenagens, jA que a resisténcia a fadiga na
raiz dos dentes, bem como as microfissuracbes no raio primitivo, dependem da
distribuicdo de tensdo e da microestrutura da superficie da regido (BENEDETTI et al,
2002).

Trsko e outros (2014) e Hassani-Gangaraj e outros (2014b), realizaram o
shot peening severo antes do tratamento termoquimico de nitretagdo, focando
principalmente no refino do tamanho dos gréos na superficie da peca, com o objetivo
de avaliar a difusdo de nitrogénio e da camada branca nas pecas tratadas, além de
sua relacéo com a vida util a fadiga.

A qualidade do processo de shot peening pode ser determinada pela
intensidade do jateamento, bem como forma, dureza e velocidade das esferas; pela
geometria e material da peca a ser tratada; pela cobertura do jateamento na peca e
pelas condi¢cbes de processo tais como fluxo do jateamento, pressao do ar, angulo
de impacto, distancia entre a peca e o0 bico de jateamento, tempo de jateamento,
dentre outros (NGUYEN; POH; ZHANG, 2014).

1.1 Justificativa

A carbonitretacdo gasosa, seguida de témpera e revenimento, é um dos
processos utilizados para aumentar a resisténcia a fadiga e ao desgaste de
componentes mecanicos. A dureza superficial, profundidade efetiva de camada,
tensao residual, acabamento superficial, microestrutura, tamanho de grao, oxidacéo
intergranular e presenca de austenita retida sao alguns dos fatores definidores da
resisténcia a fadiga. A otimizacdo dessas propriedades depende da atmosfera do
forno na qual as pecas estdo inseridas, fases que se formardo apés tratamento e

carregamento imposto em trabalho.

1.2 Objetivo geral
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Estudar o processo de tratamento termoquimico de carbonitretacdo a
diferentes temperaturas utilizando atmosfera de gas natural e amdnia sem e com
shot peening e, simultaneamente, caracterizar a microestrutura e propriedades

mecanicas de engrenagens produzidas.

1.2.1 Objetivo especifico

Avaliar a tensdo residual na superficie das pecas apdés a operacdo de
carbonitretacdo, témpera em 6leo e revenimento sem e com “shot peening”;
Obter os resultados de propriedades mecéanicas e metalograficas do

processo de carbonitretacdo em mistura de gas natural e amonia.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Avancos tecnoldgicos exigem materiais com melhores propriedades
mecanicas. Os tratamentos superficiais sejam esses termoquimicos, térmicos ou
mecanicos, séo utilizados para melhorarem essas propriedades, melhorando o
desempenho dos componentes, possibilitando a reducdo de peso e volume
(PARIENTE et al, 2011).

2.1 Acos de baixa-liga para engrenagens

Dada a grande variedade de tipos de acos existentes, diferentes sistemas
para classifica-los foram criados. Algumas normas para classificacbes mais
generalizadas consideram a composi¢cado quimica dos agos como as normas AlSI,
SAE, ABNT e também DIN. Os acos liga sdo classificados de acordo com os
elementos de liga neles presentes (CHIAVERINI, 2012).

Os acos para engrenagens geralmente sdo de baixa-liga, com baixo teor de
carbono como, por exemplo, DIN 19MnCr5, os agos da familia AISI 4100, 4300,
5100, dentre outros (NUNES; KREISCHER, 2010).

A Tabela 1, abaixo apresenta algumas familias dos acos.

Tabela 1 — Algumas familias tipicas dos acgos.

Designacgéo
Tipos de Ago
SAE-AISI
10XX Acos ao carbono comuns;
12XX Acos de usinagem facil com alto teor de P e S;
40XX Ac¢os-Mo, com 0,25% de Mo médio;
41XX Ac¢os-Cr-Mo com 0,4 a 1,1% de Cr e 0,08% a 0,35% de Mo;
43XX Ac¢os-Ni-Cr-Mo com 1,65 a 2% de Ni, 0,4 a 0,9% de Cr e 0,2 a 0,3% de Mo;
51XX Acos-Cr com 0,7% a 1,1% de Cr;
86XX Acos-Ni-Cr-Mo com 0,55% de Ni, 0,5% de Cr e 0,2% de Mo.

Fonte: CHIAVERINI, 2012.

Os acos de baixa-liga representam uma categoria de materiais ferrosos que
possuem propriedades mecéanicas superiores que 0sS agos ao carbono comuns,

devido & adigdo de elementos de liga, tais como niquel, cromo, molibdénio, dentre
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outros. A adicdo desses elementos de liga permite com que a adicdo de carbono
possa ser reduzido para se obter a mesma temperabilidade (SOUZA, 2009).

No caso de acos de baixa-liga, a introducéao de elementos de liga, cuja soma
nao ultrapasse 5% do volume total, nos agos-carbono é feita quando se deseja obter
um aumento na dureza e também na resisténcia mecéanica (CHIAVERINI, 2012).
Obter também uma resisténcia mais uniforme em toda a peca, reducdo da massa da
peca, melhorar as resisténcias a corrosdo, ao calor, ao desgaste, bem como
aumentar a capacidade de corte e melhorar propriedades elétricas (NUNES;
KREISCHER, 2010; ASM INTERNATIONAL, 1998b).

Acos de baixa liga, que contém cromo, niquel e molibdénio, comportam-se
de uma maneira excelente aos tratamentos térmicos de témpera e revenimento.
Pode ser alcancado um profundo endurecimento, sendo que esses a¢os sao usados
em pecgas, como engrenagens, gue necessitam de alta resisténcia, boa tenacidade e
ductilidade.

A composicdo quimica do aco DIN 19MnCr5 é mostrada na Tabela 2,

abaixo.
Tabela 2 — Composicdo quimica do aco DIN 19MnCr5.
DIN C Mn | P méax. s Si Cr Cu Al
max.
19MnCr5 015a | 1,00a | ,,oc |0020a| 015a | 0,80a 0.30 0,02 a
[%] 0,21 1,30 : 0,040 0,35 1,10 : 0,050
Fonte: FIAT.

2.2 Transformacéo de fases

As transformacdes de fases podem ser classificadas de diferentes formas,
sendo que a forma mais conhecida é a classificacao termodinamica.

Uma transformac@o de fases ocorre devido a fase inicial do sistema ser
instavel quando comparado ao estado final. A estabilidade de fases € medida
através da energia livre de Gibbs, portanto, essa estabilidade relativa de um sistema
para transformacbes é uma das funcdes mais importantes no estudo da
transformacdo de fases e ocorre a temperatura e a pressdo constante (RIOS;
PADILHA, 2007).

Pode-se interpretar a energia livre de Gibbs, como a quantidade de energia

disponivel para realizar trabalho.
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A energia livre de Gibbs, G, representada pela Equacdo 1 é definida da
seguinte forma (RIOS; PADILHA, 2007; DEHOFF, 2006):

G=E—TS+PV (1)

Onde E € a energia interna, T é a temperatura, S € a entropia, P a pressao e
V o volume.

Utilizando-se a Primeira Lei da Termodinamica tem-se, na Equacao 2, que:

G= Z Hin; (2)

Onde p é o potencial quimico ou potencial termodinamico do componente i e
n € o numero de moles do componente i. O potencial quimico de um dado
componente i € idéntico em todas as fases do sistema.

Em sistemas em equilibrio tem-se, na Equacao 3, que:
G =10 3)

Isso quer dizer que o estado de maior estabilidade sera aquele com baixa
entalpia e alta entropia. Como se trata de uma mistura, ou seja, uma liga, os atomos
e as ligacdes interatbmicas estdo no seu melhor estado, porém ainda ha alguma
desordem, devido a alta entropia.

Héa duas situacdes possiveis quando dG = 0, sendo o estado de equilibrio
metaestavel e o estado de equilibrio estavel.

No estado de equilibrio metaestavel ha uma regido minima de energia livre
sendo, portanto, dG = 0. O estado de equilibrio metaestavel difere do estado de
equilibrio estavel, ja que nesse ultimo a regido em questdo € a minima regido de

energia livre possivel.
2.2.1 Martensita

A martensita € uma fase metaestavel e a transformagdo martensitica pode

ocorrer sem difusdo, ou seja, os movimentos atdbmicos ocorrem de forma
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coordenada e cooperativa e envolvem pequenas distancias sendo, portanto,
menores que os parametros do reticulado. A martensita nucleia e cresce a uma taxa
elevada, sendo independente do tempo. A transformacdo martensitica também nao
€ uma reacdo termicamente ativada tornando algumas ligas independentes da
temperatura sendo chamadas atérmicas. (RIOS; PADILHA, 2007).

A taxa de crescimento nas transformacfes martensiticas é tdo alta que o
volume de transformacdo € controlado quase que somente pelo estagio de
nucleacdo, mesmo que as fases de nucleacdo e crescimento estejam presentes
(VERHOEVEN, 1975).

Em acos, € essencial a presenca da fase austenitica na formacdo da
martensita, jA que a austenita possui alta solubilidade do carbono, permitindo a
difusdo do carbono na superficie da peca quando ha tratamentos termoquimicos
como carbonitretacdo ou cementacéo, seguido de resfriamento brusco, onde inicia-
se a transformacéao para a fase martensitica.

Na transformacdo martensitica, a estrutura de atomos de ferro é submetida a
um cisalhamento brusco a partir da estrutura cubica de face centrada para cubica de
corpo centrado. A transformacgdo € rdpida demais para os atomos de carbono se
difundirem formando carbonetos ou grafita, fazendo com que os atomos de carbono
figuem retidos nos intersticios da estrutura CCC (ROTHERY, 1968).

Pode-se fazer uma analogia da formacdo martensitica com a maclagao
mecanica. A regido maclada é uma regido que sofreu cisalhamento puro em relacao
a regido ndo maclada (RIOS; PADILHA, 2007).

Um dos aspectos mais importantes na reagdo martensitica envolve uma
relacdo cristalogréfica entre a fase martensitica e a fase austenitica. A cristalografia
da transformacdo martensitica, € muito similar a cristalografia que envolve a
deformacéo por maclacdo. Maclacfes por deformacao em estruturas metélicas CFC,
podem ocorrer a baixas temperaturas ja que esse tipo de formacgéo € rara em outras
situagdes (VERHOEVEN, 1975).

O processo de deformacdo por maclacado ocorre devido a uma tensédo de
cisalhamento que gera um deslocamento — kink offset — que se forma no cristal de
origem da matriz (VERHOEVEN, 1975).

A Figura 1 abaixo representa a formacdo da macla por tenséo de

cisalhamento.
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Figura 1 — Formacéao da macla por tensédo de cisalhamento (a). Deformacé&o por
cisalhamento (b).

Matriz

it

Macla
Matriz
|- — =
Deformacao por
cisalhamento
(a) (b)

Fonte: VERHOEVEN, 1975.

A transformacdo martensitica € analoga a maclacdo mecéanica com uma
diferenca fundamental. Na maclacdo mecanica a rede permanece invariante, a
estrutura cristalina ndo muda, porém a orientacdo € modificada. Entretanto, na
transformacdo martensitica, h4 uma modificagdo na estrutura cristalina, além de
haver um componente de dilatacdo. Isso indica que além do cisalhamento, que na
martensita ndo é puro, ha uma diferenca entre o volume atébmico do ferro na fase
austenitica e na fase martensitica (RIOS; PADILHA, 2007).

Para acomodar o cisalhamento necesséario na interface, ocorrem alguns
tipos de deslocamento de estrutura. Na martensita cisalhada, a rede de
cisalhamento invariante € produzido pelo conjunto de discordancias em parafuso
enguanto que na martensita maclada, € produzida por maclas alternadas. A Figura 2

abaixo representa a martensita cisalhada e a martensita maclada.
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Figura 2 — Modelos esquematicos da interface da estrutura martensita-
austenita da martensita cisalhada (a) e da martensita maclada (b).

Martensita cisalhada

(a)

Martensita

Interface

Austenita

(b)
Fonte: VERHOEVEN, 1975.

A martensita é desejada jA que aumenta a resisténcia mecanica, a
resisténcia ao desgaste e a fadiga. Porém, parte da austenita que origina a
martensita, ndo se transforma e fica retida a temperatura ambiente sendo chamada,
portanto, de “austenita retida” (KRAUSS, 2005; KRAUSS, 1995).

A austenita retida € uma fase metaestavel, e quantidades de 20 a 30% do
volume sdo comuns de serem encontrados na camada cementada em pecas apos
témpera, transformando-se em martensita sob a aplicacdo de tensédo e deformacéao,
como, por exemplo, através do processo de shot peening, que endurece

mecanicamente a superficie do material devido ao encruamento e, também, devido
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a transformacéo de parte da austenita retida em martensita. (CHIANG et al 2011,
WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000).

Alguns estudos mostram que, grandes quantidades de austenita retida séo
prejudiciais em ensaio de fadiga de alto ciclo porque reduzem os limites da
resisténcia, o limite elastico e a tensédo de escoamento (BENEDETTI et al; 2002).

A austenita retida sempre estard presente em pecas tratadas
termoquimicamente tendo, portanto, grande importancia na fadiga dessas pecas, ja
que facilitam a iniciacdo de trincas por fadiga (WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000). O
proprio aumento da quantidade de carbono no material diminui significativamente a
temperatura de transformacédo da martensita, Mg, fazendo com que o intervalo de
temperatura para as transformagdes martensiticas caia de forma geral, para
temperaturas abaixo da temperatura ambiente, tendo como consequéncia a
presenca de austenita retida.

Durante a formacdo de cristais de martensita, uma deformacdo plastica
ocorre na fase austenitica. Felizmente, a fase austenitica € ductil o suficiente para
acomodar a formacdo martensitica, caso contrario, se a austenita ndo pudesse
acomodar a modificacdo gerada pela martensita, trincas poderiam ocorrer tanto na
martensita quanto na austenita. Os cristais da martensita possuem, idealmente,
interfaces planas com a austenita (KRAUSS, 2005).

Portanto, quando a austenita se transforma em martensita, ha uma variacéo
no volume que pode ser computado considerando-se a distorcdo de Bain e o0s
parametros de rede tanto da austenita quanto da martensita (REED-HILL, 1973;
NEU; SEHITOGLU, 1991).

Em condicOes ideais, essas modificacdes volumétricas podem produzir
tensdes internas muito altas. Se essas tensdes se tornarem grandes o suficiente,
elas podem produzir deformacBes plasticas e o aco podera se deformar.
Eventualmente, as restricdbes da fase originaria, no caso a austenita, limitam a
largura da ripa da martensita e transformacdes posteriores s6 ocorrem através da
nucleacéo de novas placas (KRAUSS, 2005).

Ha diversas classificacfes para a formagdo da martensita em acos, como
por exemplo: atérmica, através da témpera do aco; isotérmica, mantendo o aco a
uma temperatura constante proxima da temperatura de iniciacdo martensitica;

tensdo assistida, através da aplicacdo de tensdes que estejam abaixo do limite de
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escoamento do aco e finalmente, deformacéo induzida, através de deformacéo
plastica produzida no aco (YEDDU et al, 2012).

De acordo com Han e outros (2004), ha duas situacbes onde ocorre a
transformacao de fases da austenita para a martensita, que sdo a “transformacao
por tens&o assistida” e a “transformacgao induzida por deformacgao”.

Objetiva-se inicialmente, a martensita resfriando o aco a uma temperatura
M, (temperatura do inicio da transformacéo martensitica pela temperatura), onde a
energia quimica impulsora € grande o suficiente para que haja nucleacdes ou
embrides pré-existentes ja na austenita inicial. Nas temperaturas entre Mg e M?,
sendo que M?J é temperatura a qual abaixo ha nucleacdo por tensdo assistida e
acima por deformacéo induzida. Sendo que essas nuclea¢des podem ocorrer, porém
somente se houver tensdo mecanica externa aplicada. Para essa transformacéo da-
se 0 nome de transformacé&o por tensdo assistida. Nessa situacdo, a tensdo minima
estd na regido elastica, ou seja, a tensdo minima necesséaria para que ocorra a
transformacdo € menor que a tensdo de escoamento do material. Entretanto, essa
tensdo aumenta a medida que a temperatura aumenta devido ao decrescimento
concomitante com a energia quimica impulsora (OLSON; COHEN, 1972).

Porém, na regido onde a temperatura atinge MJ, a tensdao minima para
nucleagcdo alcanca a tensdo de escoamento do material e entdo, inicia-se uma
deformacédo plastica. Para esse tipo de transformagdo da-se o nome de
transformacao induzida por deformacao.

Sabendo-se que a energia quimica impulsora diminui a medida que a
temperatura aumenta torna-se necessario, portanto, aumentar a deformacéo plastica
para que as transformacdes continuem notaveis (OLSON; COHEN, 1972).

O mecanismo exato de nucleacdo da martensita ainda nédo foi elucidado.
Acredita-se que a nucleacdo ocorra em sitios pré-existentes na matriz (RIOS;
PADILHA, 2007). A Figura 3, abaixo, demonstra a representacdo esquematica das

relacdes entre tensdo assistida e deformacao induzida.
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Figura 3 — Representacao esquematica das relacdes tensao assist e
deformacgao induzida na nucleagdao de martensita a’ na liga Fe-C-Ni.
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Fonte: OLSON; COHEN, 1972.

Do ponto de vista morfolégico, a martensita pode se formar como ripas ou
placas, dependendo da composicédo da liga (YEDDU et al, 2012; RIOS; PADILHA,
2007). Do ponto de vista cristalogréfico, ha 24 possiveis variantes para a formacao
da martensita, que podem se agrupar em trés grupos principais, que Sa0 0S grupos
de Bain (YEDDU et al, 2012).

A morfologia da fase martensitica no aco tem consideravel influéncia nas
propriedades mecéanicas. As diferentes morfologias, tais como placas ou ripas, por
exemplo, sdo caracterizadas pelo processo de minimizacdo da energia de
deformacéo elastica, que surge durante a transformacdo martensitica (YAMANAKA,;
TAKAKI; TOMITA, 2008).

A martensita em forma de ripas surge em acos com baixo e médio teor de
carbono e consistem em arranjos paralelos de subgréos, com cristais de mesma
orientacao (KRAUSS, 1999).

De acordo com Maresca, Kouznetsova e Geers (2014), diversos trabalhos
reportaram a evidéncia de deformacdo ductil na martensita em forma de ripas sob
tensdo uniaxial o que, conforme os autores, parece ir de contramdo com a ja
conhecida baixa ductilidade da fase martensitica CCC ou TCC.

Ainda de acordo com Maresca, Kouznetsova e Geers (2014), durante a

témpera da austenita ripas da martensita CCC se formam e agrupam-se em uma
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relacdo de orientacdo especifica com a rede da fase inicial austenita. Maresca,
Kouznetsova e Geers (2014) ainda afirmam que a morfologia da ripa e a relagao
cristalografica entre os diversos subgrdos martensiticos podem influenciar o
comportamento mecanico local e, sobretudo o comportamento anisotrépico.

Bain sugeriu que uma deformagcdo homogénea da austenita poderia

converter sua estrutura CFC em CCC ou TCC. A austenita é contraida

aproximadamente 20% ao longo da direcdo [001], e expandida aproximadamente
12% ao longo das direcGes [110], e [1TO]Y (RIOS; PADILHA, 2007; CAYRON,

2013). A Figura 4 demonstra a teoria de Bain.

Figura 4 — Distor¢cdes de Bain

¥

Fonte: CAYRON, 2013.

De acordo com o modelo de Bain, cada &tomo da fase austenitica poderia se
associar com um atomo da fase martensitica e para que haja a mudanca da
estrutura, cada atomo precisaria se mover a uma distancia menor que a distancia
interatbmica, ndo havendo, portanto, difusdo (RIOS; PADILHA, 2007).

Cayron (2013) comprovou em seus estudos que os resultados das relacdes
de orientacdo de Bain entre as fases y e a hdo sdo consistentes. O autor se baseou
na teoria de Greninger-Troiano e Pitsch, que utilizaram a técnica de difracdo de
elétrons para analisar a transformagédo da martensita.

Uma variacdo dimensional pode ocorrer através da transformacgéo de fases
da austenita retida, cubica de face centrada, para a martensita, seja tetragonal de
corpo centrado ou cubico de corpo centrado, devido a tensao induzida ou devido aos
tratamentos térmicos (NEU; SEHITOGLU, 1991).

Logo, a estrutura dos graos de austenita afeta a microestrutura martensitica

apos o tratamento da témpera, portanto, graos austeniticos refinados resultam em
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distribuicbes refinadas das placas ou ripas de martensita, melhorando também suas
propriedades mecéanicas (KRAUSS, 1995).

De acordo com Seol e outros (2013), ha dois tipos de transformacédo da
austenita para a martensita, os quais incluem martensita hexagonal € e martensita o’
tetragonal de corpo centrado.

De acordo com Rios e Padilha (2007), a estrutura TCC é muito proxima da
CCC o que justifica trata-la cristalograficamente como CCC, sendo que em a¢os com
baixo teor de carbono ela é realmente CCC.

A razao do parametro dos reticulados, sendo “c” a aresta referente a altura

(maior) e “a”, a aresta referente a base (menor), da-se pela Equacéao 4, abaixo:

c
1= 1+ 0,045 X (% peso de C) 4)

Com o aumento da quantidade de carbono, a cinética das transformacées da
fase austenitica y, para a fase martensitica hexagonal € é consideravelmente mais
rapida que a transformacdo da fase martensitica e, para a fase martensitica
tetragonal o’ (SEOL et al, 2013).

A energia livre € necessaria para vencer a energia de distor¢éo no reticulado
cristalino devido as variacdes de volume e forma e para produzir novas interfaces
entre as fases (FANG; DAHL, 1991).

A diferenca da energia livre entre a austenita e a fase martensitica €, durante
as transformacfes martensiticas depende da composicdo quimica e da temperatura
(LEE; CHOI, 2000). A martensita € é suprimida a medida que a quantidade de
carbono aumenta, e também € induzida termicamente, durante o resfriamento
(SEOL et al, 2013).

As martensitas o', sejam elas cubica de corpo centrado ou tetragonal de
corpo centrado, possuem diferentes morfologias, sendo que s&o Unicas nos
aspectos cristalograficos, bem como na subestrutura, dependendo da composicao
da liga e temperatura de formacéo (SHIBATA et al, 2006).

A transformagcdo martensitica o em ligas ferrosas € geralmente
acompanhada por uma consideravel expansao volumétrica. Considera-se também
que a alteragcdo no volume, que acompanha a transformacdo martensitica € um fator

importante que afeta a morfologia da martensita (SHIBATA et al, 2006).
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2.3 Tratamentos térmicos

De acordo com Chiaverini (2012), tratamento térmico € o conjunto de
operacfes de aquecimento a que sdo submetidos os acos, sob condi¢cbes
controladas de temperatura, tempo, atmosfera e velocidade de resfriamento, cujo
objetivo € alterar suas propriedades, através da alteracéo estrutural e conferir-lhes
caracteristicas ja determinadas.

As propriedades mecanicas de um aco podem ser alteradas mediante uma
modificacdo que se processa em sua estrutura. A temperatura final de aquecimento,
a velocidade de aquecimento, a temperatura de permanéncia da peca e o periodo
de permanéncia, e também, a forma como o resfriamento ocorre sdo fatores
importantes a serem considerados num tratamento térmico.

A témpera consiste no aquecimento do aco até sua temperatura de
austenitizacdo, seguido de resfriamento rapido, a qual depende do teor de carbono e
também dos elementos de liga presentes no aco. A temperatura de aquecimento do
aco e o tempo de permanéncia do aco na temperatura ideal sdo fatores importantes
para que a témpera seja bem sucedida.

A velocidade de aquecimento da peca deve ser controlada para que néo
haja deformacdes ou surgimento de trincas na peca, ja que ha a possibilidade de
haverem tensdes residuais.

A estrutura de um aco temperado para a formacdo martensitica € instavel
por diversos fatores como: a saturacdo dos atomos de carbono nos cristais
martensiticos, a energia de deformacéo associada com a deslocacdo ou maclagéo
na estrutura martensitica, energia interfacial associada a alta densidade das
fronteiras das diferentes morfologias martensiticas e também, a austenita retida que
é invariavelmente presente, mesmo em estruturas de baixo carbono e também pode
ter sua estabilidade afetada (KRAUSS, 2005; CHIANG et al, 2011). Portanto, devido
a importancia em se determinar as propriedades dos acos, é essencial que a
formacao da martensita seja bem compreendida no material a ser estudado (YEDDU
et al, 2012).

Os elementos de liga presentes no aco como niquel, molibdénio e cromo,
tém influéncia nas linhas de transformacédo do diagrama ferro-carbono, A;, A3, Acp-

Independente do tipo de aco, para que a témpera seja realizada, a temperatura de
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aguecimento deve estar acima de A;, uma vez que deve-se ter a presenca de
austenita antes do resfriamento.

Porém, a temperatura de aquecimento dos acos hipoeutetoides deve ficar
acima da linha A, para evitar que graos ferriticos se misturem a austenita, o que
pode acarretar em témpera ou endurecimento incompleto do material tratado
(CHIAVERINI, 2012).

A Figura 5 abaixo mostra o diagrama de equilibrio Fe-C e as temperaturas
A, Az, Ay

Figura 5 — Diagrama de equilibrio Fe-C.
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7

A adicdo de elementos de liga € importante, no caso da témpera, para
aumentar a temperabilidade dos acos, abaixando as temperaturas de inicio e final de
formacgao da martensita, Mg e M¢. (KRAUSS, 2005; SOUZA, 2009).

O revenimento € o tratamento térmico, que geralmente acompanha a
témpera, ja que seu objetivo é aliviar as tensdes internas, corrigir os excessos de
dureza e fragilidade, proporcionando um aumento na ductilidade e na resisténcia ao
choque (KRAUSS, 2005). Portanto, ap0s a témpera 0s a¢os séo revenidos para que
possam obter uma melhor combinacdo de propriedades mecanicas devido a
relaxacdo da martensita tensionada e diluicdo da austenita retida (HOYOS et al,
2011; LERCHBACHER; ZINNER; LEITNER, 2013).

A austenita retida, posteriormente ao processo tratamento tradicional de
revenimento, é transformada em martensita revenida, que consiste em particulas
extremamente pequenas de cementita dispersas uniformemente numa matriz
ferritica.

Lerchbacher, Zinner e Leitner (2013) propuseram a transformacao forcada
da austenita em martensita, ao invés de se transformar em ferrita mais cementita,
como geralmente ocorre, simplesmente alterando o tempo do processo de
revenimento. O autor utilizou um dilatbmetro para acompanhar a alteracéo
volumétrica da peca durante o processo de revenimento, indicio de formacéo
martensitica quando o volume aumenta. Depois de 25 minutos mantida a 610°C, a

peca foi resfriada em 6leo e retornou para o forno por mais 3 horas ainda a 610°C.

2.4 Difusao nos sistemas Fe-C e Fe-N

Difusdo é o processo pelo qual a matéria é transportada de uma parte a
outra ou de um sistema a outro. Cada molécula ou &tomo, do soluto, presente numa
solucéo diluida, por exemplo, se comporta de forma independente, ja que raramente
se agrupam e frequentemente colidem em moléculas ou atomos do solvente. Como
resultado, elas se movem ora para regides de alta concentracdo, ora para regioes de
baixa concentracéo, apresentando, portanto, aleatoriedade em sua direcdo (CRANK,
1975).

Em uma substancia isotrépica, a taxa de transferéncia da substancia

difundida pela unidade de é&rea da secdo, é proporcional ao gradiente de
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concentracdo medido na secado normal (CRANK, 1975). A primeira lei de Fick,
Equacao 5, representa a difusdo em estado estacionario (CALLISTER, 2002):

aC
j=-D ()

Onde, ] é a taxa da transferéncia pela unidade de area da secéo; C € a
concentragdo do soluto; x é o sentido normal da secéo; D € o coeficiente de difuséo.
O sinal negativo representa a direcdo da difusdo, contraria ao do gradiente da
concentracao.

Boa parte dos tratamentos, onde h& difusédo, sdo do regime transiente. Isso
ocorre devido a variagéo, ao longo do tempo, do fluxo de difuséo e do gradiente de
concentracdo no solvente (CALLISTER, 2002).

A equacao diferencial fundamental (Equacéo 6) da difusdo deve considerar a
transferéncia pela unidade de area da secéo de cada coordenada sendo, portanto
(CRANK, 1975):

oC a9y 0,

4 X —Z = 6
ot o0x Jdy 0z 0 ©)

Entdo, Equacéo 7:

ac 9’C 9%C 9%C
(7)

- \ae T oz Tz

Sendo, portanto, reduzida para a segunda lei de Fick, Equacéo 8:
aC b 02C 8
ot \ox? (8)

Diversas solucbes da equacao de difusdo podem ser obtidas para uma
variedade de condigOes iniciais e condigbes de contorno que possuem um sentido
fisico, como representado na Equacao 9 (CRANK, 1975):

M X
C= 7€ 4Dt (9)

2(mDt)2
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De acordo com Crank (1975), Ll indica que a quantidade de substancia
2(mDt)2

difundida permanece constante e igual a quantidade depositada originalmente em
x = 0. Portanto, M é a quantidade de substancia depositada no tempo t=0 e no
plano x = 0 (CRANK, 1975).

Para encontrar a camada efetiva, baseando-se na Primeira Lei de Fick,
Porter e Easterling (1981) definiram algumas equacdes para o deslocamento
aleatério dos atomos nos intersticios do sistema cristalino cubico e
consequentemente para a camada efetiva. Os atomos se deslocam de acordo com o

gradiente de concentracao, conforme Equacéao 10, abaixo:

(i)

Assumindo-se que I' é o quanto os atomos “saltaram” de um intersticio ao
outro por segundo, ou seja, taxa de vibragdo dos atomos; e o distdncia dos “saltos”
atémicos, ] € dado em [a4tomos - m~2s™1].

Substituindo o coeficiente de difusdo na Primeira Lei de Fick, tem-se

(Equacéo 11):

D = —To? (11)
Para definir a camada efetiva tem-se que (Equagéo 12)

r=aVTt (12)
E, finalmente, substituindo a Equagéo 11 para I', tem-se (Equacgao 13):

r = 2,4/Dt (13)
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Muitas reacdes e processos que sao importantes no tratamento de materiais
dependem dessa transferéncia de massa realizada através da difusdo (CALLISTER,
2002).

O efeito da difusdo do carbono nos acos, por exemplo, € de fundamental
importancia para o aumento da resisténcia na superficie gerada pela formacéo
martensitica apos a témpera (CAVALIERE; ZAVARISE; PERILLO, 2009).

Os atomos de carbono e nitrogénio, quando entram nas redes ferro-a e
ferro-y, fazem o papel de atomos solutos intersticiais devido aos seus tamanhos,
quando comparados aos atomos de ferro (HONEYCOMBE; BHADESHIA, 1995).

Entretanto, os atomos de carbono e nitrogénio sdo maiores que 0S
intersticios das estruturas de ferro gerando, portanto, uma distorcdo na rede.

A solubilidade tanto do carbono quanto do nitrogénio na austenita é maior
que na ferrita devido aos intersticios, que sdo maiores na austenita que na ferrita.

Na estrutura cubica de corpo centrado, as maiores cavidades se encontram
entre os atomos das extremidades dos cubos e os atomos no centro dos cubos,

representado abaixo pela Figura 6.

Figura 6 — (a) Estrutura CCC; (b) intersticios tetraédricos na estrutura CCC; (c)
e (d) intersticios octaédricos na estrutura CCC.

J
bee lattice
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(d)

Fonte: HONEYCOMBE; BHADESHIA, 1995; ROTHERY, 1968.

A estrutura cubica de face centrada possui um maior empacotamento que a
estrutura CCC, porém as regides intersticiais desse tipo de estrutura sdo maiores
gue na estrutura CCC. A Figura 7 abaixo, representa as regides intersticiais (pontos
pretos) e os atomos de ferro na estrutura CFC.

Figura 7 — (a) Estrutura CFC; (b) intersticios octaédricos na estrutura CFC.
O

fcc lattice

(b)

Fonte: HONEYCOMBE; BHADESHIA, 1995; ROTHERY, 1968.

E importante ressaltar que, a temperatura ambiente a solubilidade tanto do
carbono quanto do nitrogénio no ferro-a € extremamente baixa, por isso € esperado
que durante alguns tipos de tratamentos térmicos, o excesso de carbono e
nitrogénio precipitara.

As fases presentes nas ligas de ferro-carbono sdo solucdes solidas de
carbono em ferro-a, ferro-y, e ferro-§, junto a grafita pura que se encontra presente
guando os limites de solubilidade sdlida séo ultrapassados (ROTHERY, 1968).

O raio covalente do nitrogénio é ligeiramente menor que o do carbono,
portanto, sua maxima solubilidade na ferrita e na austenita é ligeiramente maior.
Porém, a distorcdo do reticulado para um dado percentual atbmico € quase a
mesmo tanto para o sistema Fe-C quanto para o sistema Fe-N (ROTHERY, 1968).

O nitrogénio se difunde na forma atbmica e ndo como moléculas diatbmicas.
A solubilidade do nitrogénio pode ser aumentada devido a decomposi¢cdo da amonia,
ja que o gas é formado quase inteiramente por moléculas diatdmicas, conforme

Equacéo 14:
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2NH; (gas) = 2N (ferro a) + 3H, (gas) (14)

De acordo com Rothery (1968), a solubilidade do nitrogénio no ferro-y é
nitidamente maior que no ferro-a e ferro-6, de acordo com os tamanhos relativos dos
intersticios. Porém, a solubilidade do nitrogénio no ferro-y diminui com a elevacéo da
temperatura, em contraste com as solubilidades no ferro-a e ferro-56. A principal
caracteristica das ligas ferro-nitrogénio € formar a estrutura €, na qual os atomos de
ferro formam uma estrutura hexagonal compacta.

A Figura 8 abaixo, mostra a solubilidade do nitrogénio em ferro-a, ferro-y e

ferro-6 sob uma atmosfera de pressao.

Figura 8 — Solubilidade do nitrogénio nos ferro-a, ferro-y e ferro-8 sob 1
atmosfera de presséo.
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Fonte: ROTHERY, 1968

Uma variacdo na microestrutura da superficie através do refinamento de
grdos é uma opcdo que pode ser utilizada para acelerar a reagdo quimica na
superficie do material (TONG et al, 2003).

O maior nimero de contornos de graos, decorrentes do refinamento da
microestrutura, permite uma maior difusdo do nitrogénio. Diferentemente da difuséo
intersticial, a difusdo no contorno de graos ocorre mais rapidamente e consegue
atingir camadas mais profundas, devido a uma menor energia de ativacdo que
chega a ser aproximadamente metade daquela necessaria nos intersticios
(HASSANI-GANGARAJ et al, 2014b).
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De acordo com Tong e outros (2003), o ultra-refinamento dos gréos na
camada superficial fornece um grande nimero de contornos de gréo defeituosos que
aumentam a difusdo de nitrogénio. Esses defeitos sdo responsaveis por uma forca
impulsora extra que alteram a energia livre de Gibbs, permitindo que o processo de
nitretacdo ocorra com temperaturas menores.

Os processos de nitretacdo, normalmente necessitam de temperaturas que
estejam acima de 500°C e duram de 20 a 80 horas para serem realizados (TONG et
al, 2003). Porém, Tong e outros (2003) conseguiram, através da técnica de refino de

graos, realizar a nitretagcdo a 300°C por 9 horas.

2.5 Tratamentos termoquimicos e endurecimento superficial

Os métodos de endurecimento superficial, como a difusdo, normalmente séo
menos onerosos quando ha uma grande demanda na producdo de pecas a serem
endurecidas superficialmente, especialmente se o recobrimento de toda a superficie
da peca é desejado. A difusdo modifica a composi¢cdo quimica da superficie — sendo
considerado, portanto, um tratamento termoquimico — e permite que haja um
endurecimento efetivo de toda superficie da peca em questdo (ASM
INTERNATIONAL, 1998a).

Nos tratamentos termoquimicos, a peca deve encontrar-se hum ambiente
onde a atmosfera e a temperatura estejam apropriadas para as alteracfes
desejadas.

Quando os tratamentos termoquimicos - cementacdo, nitretacao,
cianetacao, carbonitretacdo e boretacdo — sdo seguidos de tratamentos térmicos
apropriados, ha uma alteracao na estrutura do material em questdo, permitindo com
gue essa peca seja capaz de, por exemplo, suportar em alto grau diferentes tipos de
tensoes.

A regido superficial, devido ao tratamento termoquimico e ao tratamento
térmico, torna-se extremamente dura e, em contrapartida, a regido do nucleo da
peca permanece ductii e tenaz, ja que nado sofre alteracdo do tratamento
termoquimico (CHIAVERINI, 2012).

Esses tratamentos termoquimicos s&o amplamente empregados na

producgéo de engrenagens, devido aos seus efeitos benéficos na resisténcia a fadiga
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e propriedades triboldgicas e anticorrosivas (JU; LIU; INOUE, 2003; HONGBIN et al,
1991). O desempenho de uma engrenagem pode ser melhorado quando,
metalurgicamente, entende-se como a microestrutura do material responde as
tensdes aplicadas e também, como se deve controlar, ou compensar, essas
microestruturas atraves de ligas e processos (WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000).

Nas engrenagens, os tratamentos termoquimicos tém como foco modificar
as respostas tanto da superficie, quanto do nacleo com relagéo as cargas aplicadas,
melhorando o comportamento das pecas com relacdo a fadiga e também com
relacdo ao desgaste, através das distribuicdes apropriadas das tensfes residuais
superficiais (GUAGLIANO; RIVA; GUIDETTI, 2002).

Esses tratamentos sdo relevantes para as engrenagens cujos danos, em
termos de resisténcia a fadiga na raiz do dente e ao pitting nos flancos dos dentes,
fadiga de flexdo e de contato respectivamente, dependem da distribuicdo de tensdes
e da microestrutura da regido de superficie (BENEDETTI et al, 2002).

2.5.1 Cementacao

A cementacdo € um processo classico de endurecimento superficial
(CHIAVERINI, 2012). A adicao de carbono na superficie do componente cria um
material composto, sendo uma camada externa de aco com alto teor de carbono,
chamada de camada cementada, e sua matriz de aco com baixo teor de carbono
(GUAGLIANO; RIVA; GUIDETTI, 2002).

A camada cementada, temperada e revenida, consiste em martensita de alto
carbono, com presenca de austenita retida. Os elementos Ni, Cr, Mn e Mo,
aumentam a dureza do aco e previnem a formacdo de transformacfes néo
martensiticas durante a témpera, sendo que o Ni é frequentemente adicionado a
composicao para melhorar a tenacidade da martensita (WISE; KRAUSS; MATLOCK,
2000).

Wise, Krauss e Matlock (2000) indicaram um estudo sobre processos de
cementacdo, no qual a quantidade de carbono na camada cementada havia sido
reduzida, resultando em uma quantidade menor de austenita retida, maiores tensdes
residuais de superficie e, consequentemente, maiores limites de resisténcia.

Grandes quantidades de austenita retida reduzem a tensao residual de

compresséo e também diminuem a tensdo de escoamento. Carbono em excesso
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durante o processo de cementacdo pode resultar na transformacao incompleta da
martensita durante a témpera (WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000).

Quantidades razoaveis de austenita retida sao inevitaveis na microestrutura
da camada externa de alto teor de carbono de acos que passaram pelo processo de
cementacdo. Porém, grandes quantidades de austenita retida, maior que 50%,
diminuirdo a dureza e reduzirdo a resisténcia a fadiga (ASM INTERNATIONAL,
1998a).

Certa quantidade de austenita ndo transformada pode ser observada no aco
cementado, dependendo da quantidade de carbono, dos elementos de liga
presentes e também das condi¢fes do tratamento térmico. Caso o teor de carbono
seja muito alto, hd maiores indicios de surgimento de austenita retida no material.

As tensOes residuais devido ao endurecimento da camada cementada séo
resultado de uma combinagéo de diversos fatores, como por exemplo, a diferenga
de resfriamento entre a superficie e o ndcleo; o inicio da transformagé@o martensitica;
e as propriedades fisicas entre a superficie e o nucleo devido a variacdo na
guantidade de carbono (BENEDETTI et al, 2002).

Sabe-se que ha tensdo compressiva numa regido mais inferior da camada
superficial apds o tratamento termoquimico seguido de témpera e revenimento. Essa
tensdo residual de compresséo € considerada baixa, se for comparada com a tenséo
residual de compresséo apos o shot peening.

Pode ser encontrada tensao residual de tracdo, na camada superficial mais
externa do corpo de prova em pecas que passaram apenas pelo tratamento
termoquimico seguido de témpera e revenimento, conforme Figura 9 (HONGBIN et
al, 1991).

Figura 9 — Distribuicao das tensdes residuais.
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O shot peening, junto a cementacdo ou carbonitretacdo, aumentam a
microdureza do aco, diminuem o numero de defeitos — tais como oxidacao,
descarbonetacéo, estruturas ndo-martensiticas, dentre outros — transformam parte
da austenita retida em martensita devido a deformacdo induzida, aumentam as
densidades de deslocagdes e refinam as subestruturas na camada superficial
(HONGBIN et al, 1991).

2.5.2 Nitretacao

A nitretacdo a gas € um processo de endurecimento superficial no qual ha
introducd@o de nitrogénio atdmico — através de uma atmosfera rica em amonia — na
superficie de aco. E utilizado, portanto, para melhorar a resisténcia ao desgaste,
bem como resisténcia a corrosao e a fadiga na peca em questao. Para isso 0 aco
deve ser mantido a temperaturas cujos valores sdo proprios para a ferritizacdo (ASM
INTERNATIONAL, 1998a; YANG et al, 2011; YANG et al, 2013; YANG; SISSON JR.,
2012).

A aplicacao prética da nitretagdo, bem como da carbonitretacdo, é baseada
nas propriedades da camada branca e na melhoria da camada limite de difusdo. Os
parametros da nitretacdo e carbonitretacdo a gas, como composi¢cdo dos gases e
temperatura, devem ser constantemente monitorados (SOMERS; MITTEMEIJER,
1995).

Devido a baixa solubilidade do nitrogénio na ferrita, ha a precipitacdo de
nitretos durante o tratamento. A primeira camada que se forma na superficie,

conhecida como camada branca, possui predominantemente as fases e-Fe, ;(C,N) e

y'-Fe,N. Abaixo da camada branca, ha também a formacdo de uma camada de
difusdo de nitrogénio atdbmico, assim como ocorre na difusdo do carbono no
tratamento de cementacdo (YANG et al, 2013; YANG et al, 2011; YANG; SISSON
JR., 2012).

De acordo com Jiao e outros (2014) e Jiao, Luo e Liu (2012), ndo muito se
sabe sobre o comportamento da transformacéo isotérmica da fase austenita, na
nitretacdo do ferro, além de existirem controvérsias sobre a natureza dos produtos

de transformacgao e dos mecanismos de transformagéo.
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Ainda de acordo com Jiao e outros (2014) e Jiao, Luo e Liu (2012), tiras de
ferro puro foram nitretadas a uma temperatura de 650°C — o que possibilitou a
formacdo de austenita — seguido de témpera. Analises foram realizadas no

microscopio eletrénico de transmissado, o que possibilitou os autores de encontrarem

a-Fe ultra-refinado, y'-Fe,N, além de austenita retida.

De acordo com Sun e Bell (1997) e Ju, Liu e Inoue (2003), h& relativamente
poucos modelos matematicos desenvolvidos que possam  descrever
guantitativamente o processo de nitretacdo, apesar desse tratamento ser bem
sucedido ao longo do tempo nas industrias. Entretanto, € essencial que os efeitos
dos parametros da nitretagcéo tais como o potencial da nitretacdo, a temperatura e o
tempo de tratamento, bem como as condi¢cdes de superficie do material tratado,
sejam compreendidos (YANG et al, 2011).

A nitretacdo a gas tornou-se melhor compreendida desde que Lehrer propds
o diagrama temperatura versus potencial de nitretacdo (HIRSCH; CLARKE; SILVA
ROCHA, 2007). Portanto, o processo de tratamento termoquimico por nitretacdo a
gas vem sendo utilizado através do diagrama de Lehrer. Porém, ha pouca
disponibilidade de informagdes com relagéo a termodinamica e cinética de nitretagdo
de acos, inclusive acos ligas. Entretanto, desde a década de 1990, um grande
esforco por parte dos pesquisadores tem sido feito com relacdo as simulacfes desse
processo (YANG et al, 2013).

A taxa de dissociacdo de amdnia ou o potencial de nitretacdo € o parametro
mais critico de entender e controlar no processo de nitretacdo no diagrama de
Lehrer. O potencial quimico do nitrogénio define a capacidade de nitretacdo na
atmosfera a qual o aco esta inserido, o que influencia diretamente no transporte do
gas até a superficie da peca e na dissociacdo das moléculas na superficie do metal.
Como o potencial quimico é baixo no N,, utiliza-se, portanto, a amonia, cuja pressao
parcial € uma importante variavel que influencia na formacdo das camadas de
nitretacdo, devido ao mecanismo de interagcdo entre a atmosfera gasosa e a
superficie (YANG et al, 2011; POLITANO, 2013). A reacdo da absorcdo do

nitrogénio seria, portanto (Equacéo 15):

3
NH3 = Ngissolvido + EHz (15)
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O potencial de nitretacdo (K,) é definido conforme Equacdo 16 (YANG;

SISSON JR., 2012):

K, = PNH;

(16)
p

3
H,

O diagrama de Lehrer foi inicialmente modelado para utilizacdo em ferro
puro, portanto, sua utilizacédo direta para acos pode trazer previsdes erradas, ja que
o diagrama da fase de equilibrio para acos e ligas ferrosas pode ser
significativamente diferente do diagrama de ferro puro (YANG et al, 2011). Nos acos,
tanto os elementos de liga presentes quanto suas concentracoes, tém influéncia na
dureza e na profundidade da camada endurecida (KAMMINGA; JANSSEN, 2006).

Quando o ago possui elementos de liga, esses elementos podem influenciar
no processo termoquimico, modificando as curvas dos diagramas de fases, o
coeficiente de difusdo do nitrogénio presente nas fases, ou ainda, reagindo com o
nitrogénio para formar nitretos. A formacédo dos nitretos, em forma de precipitados,
influencia diretamente na difusdo do nitrogénio ao longo da matriz (POLITANO,
2013).

Yang e outros (2011) personalizaram o diagrama de Lehrer para o ago AlSI
4140, através de simulacdes na area da termodinamica. O diagrama descreve a
estabilidade das fases do aco como fun¢éo do potencial de nitretacdo e temperatura.
A Figura 10, abaixo, mostra o diagrama de Lehrer para o ferro puro e também para o
aco AISI 4140.

10?4

Figura 10 — Diagrama de Lehrer para (a) ferro puro e para o (b) agco AISI 4140.
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O teor de nitrogénio fornecido através da dissociagdo de amodnia na
superficie da amostra por unidade de tempo e de area superficial, Jy, pode ser

descrito pela Equacao 17:

In = k(Ceq - CrealN) (17)

Onde, k € a taxa de reacao do coeficiente; C.qy € concentragao de nitrogénio
no ferro-a em equilibrio com o gas da atmosfera e C; € a concentracao real de
nitrogénio na superficie.

Ainda de acordo com Rozendaal e outros (1983), a difusdo do nitrogénio no
ferro-a € governada pela segunda lei de Fick.

O fluxo de nitrogénio pela superficie pode ser expresso pela primeira lei de

Fick. O que dara a condi¢céo de contorno, conforme Equacgédo 181.:

aC

—D—
0x x=0

= k(Ceq - CsupN) (18)

Onde x = 0 denota a superficie da peca a ser tratada e Cg € a concentracao
da superficie no tempo t.

A formacdo da camada de nitretos depende do potencial do nitrogénio na
superficie da peca. Com isso, ha a formacéo de nitretos do sistema Fe-N, que sdo
as fases e-Fe,;N e y'-Fe,N. O avanco de cada camada depende do processo de
difusdo entre as mesmas. A Figura 11 abaixo, mostra a relacdo entre o diagrama e a
concentracao/profundidade de nitrogénio para o modelo da camada branca. De
acordo com o modelo de crescimento da camada branca, ha dois tipos de
parametros de modelagem. Um deles é a condicdo de contorno, que inclui N®
(concentracdo de nitrogénio na atmosfera), N¢ (concentragdo de nitrogénio na
interface camada branca e camada de difusdo) e N9 (concentracdo de nitrogénio na

camada de difusdo). O outro parametro € a difusidade do nitrogénio na propria

camada branca e também na zona de difuséo.
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Figura 11 — Diagrama de Lehrer e modelagem da camada branca, interface e
camada de difuséo para o ago AISI 4140.
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Fonte: Yang et al, 2013.

Uma fase diferente pode se formar quando ha presenca de alguns elementos
de liga no ago, durante o processo de nitretacdo, cementacdo ou carbonitretacdo a
baixas temperaturas. Algmas pesquisas na década de 1980 descobriram uma nova
fase austenita expandida, chamada de fase-S. Inicialmente pensava-se que a fase-S
pudesse ocorrer somente em acos inoxidaveis, porém alguns estudos tém mostrado
que essa fase também pode ocorrer em acos ligas onde ha presenca de Co-Cr ou
Ni-Cr.

Embora ainda busca-se o entendimento da natureza da fase S, sabe-se que
essa fase da austenita expandida €é metaestavel, livre de precipitacoes,
supersaturada de intersticiais, superdura e pode se formar a baixas temperaturas
através da introducdo dos carbonos intersticiais, nitrogénio ou ambos, numa
estrutura CFC num substrato onde ha formacéo de possiveis nitretos ou carbonetos,

devido a presenca, por exemplo, de Cr (DONG, 2010).

2.5.3 Carbonitretacédo

Na carbonitretacdo ocorre a introducdo de carbono e nitrogénio no ago em
fase austenitica, de maneira similar a cementacdo. Entretanto, na carbonitretacéo,
assim como na nitretacdo uma camada composta (que pode ter algumas dezenas

de micrdmetros), também podendo ser chamada de camada branca, é formada na
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superficie da peca com a presenca dos carbonitretos e-Fe,(N,C) e y'-Fe,(N,C). A
fase €, € capaz de dissolver consideraveis quantidades de carbono. Da mesma
forma, uma camada de difusdo, abaixo da camada branca, é formada (SOMERS;
MITTEMEIJER, 1995; LEINEWEBER et al, 2006). A composi¢cdo de uma camada
carbonitretada depende do tipo de aco e também das variaveis do processo como
temperatura, tempo e composicdo quimica da atmosfera (KRAUSS, 2005; ASM
INTERNATIONAL 1998a).

Quando, tanto o carbono quanto o nitrogénio séo dissolvidos na austenita,
eles irdo interagir entre si e afetar as atividades de um e de outro. O coeficiente de
difuséo para o carbono na austenita tem se demonstrado fortemente dependente da
guantidade de carbono presente (HE; XU; SISSON, 2012).

A carbonitretagcdo é uma das técnicas de endurecimento superficial mais
utilizada em acos, ja que oferece uma combinacédo diferenciada de propriedades
mecanicas (SHEN et al, 2007). Sua camada endurecida possui de 0,075 a 0,75 mm
de profundidade, apresentando melhor dureza que uma camada cementada, ja que
tanto o nitrogénio quanto o carbono estabilizam a fase austenitica (KRAUSS, 2005;
SHEN et al, 2007) e o nitrogénio por sua vez, tem a capacidade de aumentar a
endurecibilidade do aco (ASM INTERNATIONAL, 1998a).

Para engrenagens, sujeitas a altas tensdes compressivas ou trativas
geradas por carregamentos torcionais, de flexdo ou de contato, é importante que a
profundidade da camada endurecida possua entre 0,63 a 0,75 mm (ASM
INTERNATIONAL, 1998a).

O nitrogénio em acos carbonitretados também aumenta a dureza e
possibilita a formacdo de martensita em acos carbono e agos de baixa liga, que
inicialmente possuem baixa dureza. Os nitretos formados devido a presenca de
nitrogénio também contribuem para o aumento da dureza na camada cementada.

O nitrogénio, assim como o carbono diminuem a temperatura M, e, portanto,
guantidades consideraveis de austenita retida e porosidade na camada podem ser
encontradas, caso 0 processo seja muito longo ou quando ha excesso de adicdo de
amonia no processo (KRAUSS, 2005; ASM INTERNATIONAL, 1998a).

Na industria, a modelagem numérica € sempre uma forma eficiente de
avaliar e aperfeicoar os parametros de processo, com menor custo. Para o

endurecimento superficial, a profundidade da camada limite é um indicio da
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qualidade do tratamento aplicado, sendo uma funcdo da temperatura de
processamento, tempo e atmosfera do forno (HE; XU; SISSON, 2012).

He, Xu e Sisson (2012), utilizaram o software “CarboNitrideTool” para
simular as condi¢cGes de contorno de um processo de carbonitretacdo. Para o calculo
da difusdo do nitrogénio, os autores assumiram um fluxo constante, j& que o
potencial de nitrogénio ndo € medido para o controle de processo, com as condi¢des
de contorno baseadas nos mesmos critérios para a cementacao.

O procedimento para carbonitretacdo do aco é analogo a difusdo solido-
vapor. Os autores entdo modelaram utilizando a segunda lei de Fick para difusédo de
carbono e nitrogénio no aco (HE; XU; SISSON, 2012).

As condicdbes de contorno sdo especificadas assumindo-se que a
transferéncia da massa do carbono atémico na superficie do aco, esteja balanceada,
conforme Equacéo 19 (HE; XU; SISSON, 2012).

B(Cpc sC) - _D_ (19)

ac : ~ s )
Onde S €o gradiente da concentragdo de carbono na superficie;  é 0

coeficiente de transferéncia de massa; C,,¢ € o potencial de carbono na fase gasosa;
Csc € a concentracdo de carbono na superficie no sélido (HE; XU; SISSON, 2012).
Dois dos mais importantes parametros para a cementacdo, de acordo com
He, Xu e Sisson (2012), sdo o coeficiente de transferéncia de massa (B) e a
difusidade (D) do carbono na austenita.
A razdo da massa total do solido modificado (pelo processo de difusao) pela
unidade da area seccionada é representada pela Equacao 202:

e

¥o Am
J Cx,t)dx=| Jdt=— (20)
X t A
0 0
Onde ] é o fluxo da massa pelo tempo e pela unidade de area; m € a massa,

A é a area da superficie da peca trabalhada.
He, Xu e Sisson (2012) assumiram que o fluxo de nitrogénio era constante

na interface acgo-atmosfera. O fluxo, portanto, foi determinado de acordo com a
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razdo do fluxo de amdnia, bem como sua temperatura no processo. A Equacéo 31 é
utilizada para definir a camada tratada (HE; XU; SISSON, 2012):

ac
]N|x=0 = _D|X=0 X a (21)

x=0

Onde Jy € o fluxo constante de entrada de nitrogénio na superficie da peca
durante a carbonitretacéo.

De acordo com os autores, Jy € afetado pela temperatura do forno e também
pela composicdo quimica ali presente. A quantidade de nitrogénio produzida pela
reacao é igual a razdo do fluxo de massa para a difusdo, conforme a Primeira Lei de
Fick. Os autores também concluiram que devido a temperaturas mais altas o fluxo
de entrada do nitrogénio é maior, assim como o aumento do percentual de aménia
na atmosfera do forno (HE; XU; SISSON, 2012).

Gyulikhandanov; Semenova e Shapochkin (1984) avaliaram os efeitos da
carbonitretacdo em ac¢os baixa liga em forno e utilizou uma mistura que continha N,
gas natural e amodnia. As pecas foram carbonitretadas por 6,5 horas a 880°C,
realizando em seguida, témpera em Oleo. O autor observou a presenca de
carbonitretos €. O autor concluiu também que, carbonitretos com base em cementita

teriam se formado, caso o teor de gas natural na mistura fosse maior.
2.6 Medicéo da camada endurecida

No endurecimento superficial dos acos — devido a cementacédo, nitretacao
carbonitretacdo, dentre outros métodos — ha uma diferenca de dureza consideravel
entre a camada cujo tratamento foi realizado e o nucleo do material, que nao
recebeu o tratamento (ASM INTERNATIONAL, 1998a).

A medicdo dessa camada é essencial para o controle de qualidade do
processo de endurecimento, além de permitir distinguir entre a camada endurecida
total e a camada endurecida efetiva.

A camada total endurecida pode ser definida como a distancia perpendicular
da superficie (camada endurecida) até o ponto no qual ndo ha mais interferéncia nas

propriedades quimicas ou fisicas, ou seja, até a regido onde ndo é mais possivel
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distinguir entre camada tratada e material do nucleo (ASM INTERNATIONAL,
1998a).

A camada endurecida efetiva se da pela distancia perpendicular entre a
superficie e o ponto mais distante no qual o seu valor equivale a 50 HRC, desde que
nao haja nenhuma outra especificagdo, conforme Figura 12 (NORMA ASTM B934-
10, 2010; ASM INTERNATIONAL 1998a).

Figura 12 — Grafico esquematico indicando o valor de microdureza efetiva.
Microdureza versus a profundidade a partir da superficie.
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Fonte: Norma ASTM B934-10 (2010).

Entretanto, a medicdo da camada efetiva desse trabalho se baseia na norma
DIN EN ISO 2639-2002 (2002), cuja microdureza da camada efetiva é de 550 HV.

2.7 Caracterizacao

A determinacdo das caracteristicas estruturais de um material € uma
atividade fundamental na &rea de ciéncia dos materiais e h& diversas formas
diferentes de caracterizar um material. O microscopio € uma das principais
ferramentas que se pode utilizar na caracterizacdo de um material — seja ele
eletrbnico ou Otico — e dentre as classes de microscoépios eletrébnicos ha diversas
técnicas, sendo que as mais comuns utilizam o MEV, o MET e o MEVT (ASHBY;
FERREIRA; SCHODEK, 2009; SMALLMAN; BISHOP, 1999).

2.7.1 Microscopio Eletronico de Transmisséo
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No microscopio eletrbnico de transmisséo, ha basicamente dois tipos de
fontes de elétrons, termoidnicas ou de emissdo de campo. A emisséo de elétrons do
tipo termoibnica pode ocorrer através de um filamento de tungsténio ou de um cristal
de hexaboreto de lantanio (LaBg), sendo que o Ultimo, apesar de sua fragilidade,
fornece uma maior intensidade e brilho (MANNHEIMER, 2002).

O feixe de elétrons gerado pelo canhdo passa por duas lentes convergentes,
gue irdo primeiramente demagnificar o feixe e em seguida controlar a convergéncia
e o tamanho dos spots. Em seguida esse feixe irA passar pela abertura da
condensadora e posteriormente pela lente objetiva. A amostra localiza-se entre a
segunda lente condensadora e a lente objetiva. O posicionamento da amostra e da
lente objetiva que irdo determinar, de forma geral, a magnificagdo do microscopio
(ASHBY; FERREIRA; SCHODEK, 2009).

O diagrama referente a operacdo do MET esta representado na Figura 13,

abaixo.

Figura 13 — Diagrama esquemético do MET
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Fonte: ASHBY; FERREIRA; SCHODEK, 2009.
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A abertura da condensadora pode ser utilizada para modificar a corrente e,
portanto, a intensidade do feixe. Assim como modificar o0 angulo de convergéncia, o
que altera a coeréncia do feixe (ASHBY; FERREIRA; SCHODEK, 2009).

2.7.2 Nanodifracéo de elétrons

A nanodifracdo de elétrons é utilizada para observar um padréo de difracdo
composto de spots, utilizando um feixe de elétrons paralelo, que ilumina uma area
determinada da amostra em alguns nanémetros de diametro (SAITOH; NAKAHARA,;
TANAKA, 2013; COWLEY; SPENCE, 2000).

A nanodifracdo tornou-se factivel devido as lentes eletromagnéticas
utilizadas nos microscépios eletrbnicos que podem também ser utilizadas para
formar feixes de elétrons intensos com didmetros nanometricos.

Esse método €, portanto, utilizado para investigar estruturas de
nanoparticulas ou regibes de éareas também nanométricas, que podem conter
apenas algumas centenas de atomos (COWLEY; SPENCE, 2000).

2.7.2.1 CBED

A técnica CBED, difracdo por feixe de elétrons convergentes, € uma técnica
importante utilizada na identificacéo de fases. Os padrdes de nanodifracdo permitem
gue o sistema cristalino e que as redes de Bravais sejam obtidos (MORNIROLI;
STEEDS, 1992).

Essas caracteristicas cristalograficas podem ser obtidas através de trés
observacdes diferentes, presentes num padrao de nanodifracao.

O primeiro passo € referente ao plano de simetrias 2D, que é a rede de
simetrias formada através das reflexdes do padrdo de nanodifragdo. O primeiro
passo é fundamental para determinar o sistema cristalino da fase em questéo.

Pode-se deduzir cada padréo de difracdo através da rede de simetrias da
zona de Laue de ordem zero (ZOLZ) ou do whole pattern (WP), pois ambos estdo
ligados diretamente ao sistema cristalino. Além disso, o shift produzido nas redes de
reflexdo entre ZOLZ e a zona de Laue de primeira ordem (FOLZ) estdo conectados

com a rede de Bravais. Finalmente, a diferenca de periodicidade, nas redes de
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reflexdo, entre a ZOLZ e a FOLZ, esta de acordo com a presenca de planos de
deslizamento (REDJAIMIA; MORNIROLI, 1994).

O segundo passo, é fundamental para determinar a rede de Bravais e 0s
planos de deslizamento, através da comparacdo de padrdes de nanodifracéo.
Busca-se verificar a presenca de espelhos — ml1, m2, etc. — tendo como referéncia
as reflexbes na ZOLZ e FOLZ que geram os menores quadrados ou retangulos.
Essas reflexbes transmitem informacOes sobre a diferenca de periodicidade da
ZOLZ e FOLZ (REDJAIMIA; MORNIROLI, 1994). A Figura 14, abaixo, mostra o
esquema para deducao das redes cristalinas e a Figura 15 mostra um esboc¢o dos
padrbes de nanodifracdo para o sistema cubico, no eixo de zona <001>.

Figura 14 — Deducéo das redes cristalinas.
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Fonte: MORNIROLI; STEEDS, 1992.

Figura 15 — Esboco dos padrdes de difracdo para o sistema cristalino, no eixo
de zona <001>.
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O terceiro passo € utilizado para eliminar ambiguidades dentre as
possibilidades dos grupos espaciais. Se a amostra analisada fornecer padrdes de
CBED de alta qualidade, entédo € possivel utilizar os padrdes, seja em 2D ou em 3D
para determinar a rede de simetrias (REDJAIMIA; MORNIROLI, 1994).

Se os padroes de CBED néo estiverem bons o suficiente para determinar a
rede de simetrias, entdo uma solucdo alternativa € analisar as simetrias ideais dos
padrbées de nanodifracdo. Essa simetria ideal esta correlacionada com a rede de
simetrias e podendo ser utilizada para determina-los, através da observacdo de
eixos de zona especificos (REDJAIMIA; MORNIROLLI, 1994).

2.7.2.2 Refinamento dos parametros de rede

A técnica CBED, difracao por feixe de elétrons convergentes, tem sido
utilizada como um importante método para determinar os parametros de rede em
uma determinada regido da amostra. A precisdo na determinag¢édo dos parametros de
rede, cujo erro € de aproximadamente 0,01%, ocorre pela utilizacdo das linhas de
reflexdo da zona de Laue de grande ordem (HOLZ). Todos os parametros a, b, c, a, 8
e y, podem ser determinados pelo ajuste da posi¢cédo da linha da HOLZ, observado
em padrdes experimentais e simulados (SAITOH; NAKAHARA; TANAKA, 2013).

O método que utiliza a HOLZ € util somente em casos onde a rede das
areas analisadas da amostra ndo esta demasiadamente deformada, pois, caso
contrario, a HOLZ pode tornar-se ambigua.

Grande parte das analises para os parametros de rede, utilizando NBD,
utilizam spots que pertencem a ZOLZ. A precisdo da determinacdo dos parametros
de rede é de aproximadamente 0,1%.

A precisdo para determinar o parametro de rede € dada pela diferenciacao

da Lei de Bragg, conforme Equacéo 22, abaixo:

Ad A6

d  tan®p

(22)

Onde d e 65, indicam a distancia entre planos atdmicos e o angulo de Bragg,
respectivamente (SAITOH; NAKAHARA; TANAKA, 2013).
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A Figura 16 mostra um esbo¢o de um padrdo NBD, onde a difracdo dos
spots esta representada pelos pontos pretos. Os pontos cinza Sdo 0Ss spots

deslocados pela distorcao.

Figura 16 — Esboco do padrédo NBD.
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Fonte: SAITOH; NAKAHARA; TANAKA, 2013.

As coordenadas horizontal e vertical (xp € Vh) de uma reflexdo hkl no

padrao de difracdo NBD s&o dadas pela Equacao 23 e pela Equacao 24, abaixo.

Xpkl = L - tan20pyq - cosdpig + Xooo (23)

Yhk1 = L - tan20yy - sendbnig + Yooo (24)

Onde L é o comprimento de camera, 6, € 0 angulo de Bragg, ¢ng € 0
angulo entre o vetor das projecdes hkl e a dire¢do x e finalmente, Xy0 € Yo0o SA0 as
coordenadas horizontal e vertical.

O posicionamento dos spots é deslocado pela aberracdo na formacéo da
imagem.

Os componentes mais importantes do deslocamento sédo as distor¢des
radiais, espirais e elipticas, que podem, respectivamente, ser expressas pela

Equacéo 25 e pela Equagéo 26.
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Ax = Cpaqr cos ¢ — Cgpir® - send + Cepyrcos(d — 2¢dey) (25)

Ay = Cragr3send — Cgpir> - cosd + Ceprsen(d — 2¢ey) (26)

Onde r sao coordenadas radiais; ¢ sdo os angulos azimutais dos spots hkl,
com sua origem no eixo otico do microscopio, Cy,q, Cspi € Cey S@0 0s coeficientes das
distor¢cdes radiais, espirais e elipticas e ¢,; € 0 angulo entre o eixo principal da
distorcédo eliptica com relacdo ao eixo x.

E importante que os coeficientes de distorcdo, os angulos das distorcdes
elipticas e o eixo 6tico, sejam calibrados assim como o comprimento de camera.
Esses parametros sdo determinados através do ajuste da posicdo dos spots entre
um padrdo NBD simulado e um padrdo NBD experimental (SAITOH; NAKAHARA,
TANAKA, 2013).

2.8 Tratamentos mecanicos

O shot peening € um tratamento mecanico superficial, geralmente aplicado a
frio apds tratamentos térmicos e termoquimicos, em diversos tipos de componentes
mecanicos.

O objetivo do shot peening é gerar uma deformacéo plastica na superficie do
componente, caracterizada por uma topografia com diversas indentacdes,
endurecimento superficial por deformacdo (encruamento), e um aumento na tensao
de escoamento local (SOADY et al, 2013).

2.8.1 Influéncia da deformacéo plastica em pecas tratadas termoquimicamente

Em algumas ligas Fe-C, a interpretacdo da transformacdo de fases por
deformacgéo induzida é baseada em duas diferentes formas de transformacgédo da
austenita para a martensita, as quais incluem a martensita hexagonal € e a cubica o'

A alta taxa de encruamento das ligas depende da estabilidade da austenita.
Essa taxa € controlada pela transformacgédo martensitica por deformacao induzida da

austenita (y) em martensita (¢ ou ') ou pela deformacéo por maclagdo mecénica.
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A transformagdo martensitica por deformacdo estd relacionada com a
nucleacdo dos embrides da martensita a novos sitios introduzidos pela deformacao
plastica (SEOL et al, 2013).

A formacdo de maclacdes e também da formacdo de martensita € ou o
depende da composicdo quimica, da temperatura e também da deformacéo aplicada
na peca (GRASSEL; FROMMEYER, 1998).

Olson e Cohen (1972) estudaram sobre a nucleacdo das transformacoes
martensiticas e distinguiram entre nucleacdo por deformacéo induzida e nucleacao
por tensdo assistida.

A nucleacao por deformacédo induzida depende da criacdo de novos sitios e
embrides por deformacéo plastica, diferentemente da nucleacdo por tensao assistida
que utilizam os mesmos sitios e embrides, como ocorre na transformacéo regular
espontanea (OLSON; COHEN, 1972; HAN et al, 2004).

A formacdo da martensita € em austenita y foi observada, bem como a
transformagdo da mesma martensita € em martensita o', seja essa CCC ou TCC
(OLSON; COHEN, 1972).

A martensita induzida por deformacgao formou-se na intersecéo de duas ripas
iniciais de martensita € durante carregamentos trativos e seu crescimento foi
controlado pelo movimento do limite entre as fases y e ¢ sendo a Ultima
termicamente induzida (SEOL et al, 2013).

Seol e outros (2013) utilizaram a técnica de EBSD para monitorar a
transformacado da austenita y em martensita € e a transformacéo da martensita «, ja
pré-existente em martensita o’.

Na Figura 17 abaixo, Seol e outros (2013) identificaram trés diferentes fases
através da técnica de EBSD. As fases sdo a austenita metaestavel, ou seja,

austenita retida y, martensita € e martensita o’.
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Figura 17 — Mapa de fases EBSD em diferentes estagios de deformacéo
plastica.

Material recozido Apos 7% Apos 12%

T o

Bl Martensita o’
Martensita €

- Austenita
Fonte: SEOL et al, 2013.

Diregédo da tragdao

A fase martensita € é a fase onde a martensita ja era pré-existente, devido
ao tratamento térmico previamente realizado e também, a fase onde a austenita
retida se transformou em martensita. Sendo que a transformacdo da martensita ¢
pré-existente em martensita o’, ocorreu primeiro que a transformacdo da austenita
retida y em martensita € induzida por deformacéo.

As linhas de encruamento foram classificadas como uma resultante da
martensita o’ a altas deformacdes e se formou dentro da martensita € pré-existente.

Seol e outros (2013) observaram também que a sequéncia para a
transformacao através da deformacéo ndo seguiu o caminho: austenita retida para
martensita € deformada plasticamente, para martensita o’. Porém, as transformacdes
ocorreram de austenita y para martensita g, transformada termicamente e,
martensita € pré-existente devido a transformacdo térmica, em martensita o,

transformada por deformagé&o plastica, como visto na Figura 17, acima.

2.8.2 Shot Peening

O shot peening consiste no jateamento de esferas, com velocidades médias

de até 100 m/s, gerando diversos pontos de deformacédo plastica na superficie de
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toda a peca (SCHIFFNER; HELLING, 1999; COSTA et al, 2014). Cada esfera
jateada age como um pequeno martelo na superficie da peca (MURUGARATNAM;
UTILI; PETRINIC, 2015).

A consequéncia do jateamento é o endurecimento por encruamento, 0 que
aumenta a tensdo de escoamento na superficie, limita a nucleacao e crescimento de
trincas, aumentando a vida Gtil a fadiga. O shot peening, que pode ser aplicado a
pecas com diversas geometrias, também aumenta a resisténcia as trincas por
corrosao, atrito e erosdo (COSTA et al, 2014).

A Figura 18, abaixo, demonstra o efeito tipico causado pelo shot peening.

Figura 18 — Simulacdo numérica em 3D do shot peening na superficie de uma
peca.

Fonte: MURUGARATNAM; UTILI; PETRINIC, 2015.

Quando as esferas em alta velocidade se chocam contra a superficie do metal
pequenas depressdes arredondadas, impressas na superficie, sdo originadas. O
material no momento do contato com as esferas é estirado radialmente devido a
deformacéao plastica (ASM INTERNATIONAL, 1998c). Essa deformacao plastica do
contato esfera-superficie gera entdo, uma tensdo residual de compressao na
superficie do material (BARROSO, 2004).

O efeito do shot peening, ocorre de aproximadamente 0,13 mm a 0,25 mm,
podendo chegar a 0,50 mm abaixo da superficie. Abaixo disso, ndo ha mais
deformacéo plastica (ASM INTERNATIONAL, 1998c).
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7

O angulo de impacto é um dentre diversos fatores que influenciam

diretamente na tensdo residual de compressdao (MURUGARATNAM; UTILI;

PETRINIC, 2015). Kim et al (2013) concluiu, conforme Figura 19, que a tensao
residual méxima compressiva (o.x) € a distancia maxima (zn.x) entre e a tensao
residual maxima e a superficie deformada aumentam a medida que os angulos de
incidéncia aumentam, sendo 45°, 60° e 90° os angulos analisados. Portanto, o

angulo de incidéncia é um fator importante no shot peening, ja que esta diretamente
relacionado com a energia de impacto.

Figura 19 — Representacédo da tensédo e deformacdao plastica referentes ao
impacto das esferas por shot peening.
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Fonte: KIM, et al; 2013.

Os outros fatores que influenciam na qualidade do processo de jateamento

sdo a intensidade do jateamento e a cobertura do jateamento na superficie da peca,
que é dada pela razdo da area de indentacdo pela area total da superficie a ser

tratada (NGUYEN; POH; ZHANG, 2014), além do material e formato das esferas —
gue nao sao perfeitamente esféricas, velocidade e tempo do jateamento, bem como
as caracteristicas fisicas dos nozzles (MURUGARATNAM; UTILI; PETRINIC, 2015).

O teste Almen é um método indireto de avaliar se a energia transferida
através da intensidade de jateamento é compativel com a peca a ser tratada.

Para validar o método, uma chapa de aco AISI 1070, padronizada, com
dureza entre 44 a 50 HRC é montada no bloco de testes e exposta ao jateamento

idéntico ao que a peca a ser tratada ira sofrer (GARIBAY; CHANG, 1989).
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O jateamento superficial alonga a superficie atingida da tira metélica, que se
encurvard devido a deformacao. A altura do arco resultante desta curvatura é o valor
do teste Almen (COSTA; COSTA; DAMASCENO, 2011). A Figura 20, abaixo, mostra

a montagem do teste Almen.

Figura 20 — Montagem da tira metalica no bloco para realizacdo do teste Almen.
JATEAMENTO

T

FACE NORMAL

FLEXA ALMEN

Fonte: CURITIBA, 2006.

O shot peening provoca um encruamento superficial devido ao choque das
esferas com a superficie do material. A energia desse impacto deforma
plasticamente a superficie, resultando em tensdes residuais de compressdo da
ordem de até 1000 N/mmz2 (COSTA; COSTA; DAMASCENO, 2011).

Dependendo de onde essa deformacado plastica ocorreu, seja na superficie
livre ou um pouco abaixo dela, um desvio nos picos residuais de tensdo podem ser
observados na regido superficial. O tratamento mecéanico de shot peening ap6s o
endurecimento superficial contribui também para uma melhoria na microestrutura
(BENEDETTI et al, 2002).

Nas ultimas décadas o maior foco com relagdo ao shot peening era entender
como a tensao residual é desenvolvida durante o processo, entretanto, tem-se
observado ultimamente que o tratamento também é um potente processo na
producdo de superficies nanocristalinas, ou seja, ultra refinamento de gréos
(HASSANI-GANGARAJ et al, 2014b). As nanoestruturas induzidas mecanicamente

armazenam uma grande quantidade de energia nos grdos — tanto no contorno
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guando no interior — na forma de defeitos, tais como deslocamentos e cisalhamentos
(TONG et al, 2003).

Materiais nanocristalinos, quando combinados com o0s materiais
convencionais, possuem propriedades mecanicas superiores devido as diferencas
na granulacdo grosseira, permitindo assim um aumento na vida Util das pegas, em
especial vida a fadiga (BAGHERI; GUAGLIANO, 2009).

Particularmente, materiais que se transformam durante a deformacédo tém
atraido atencéo devido a possibilidade de utilizacdo da transformacao para aumentar
a taxa de encruamento e extensdo da faixa de alongamento uniforme (LIANG;
WANG; ZUROB, 2009).

Em acos, o shot peening causa deformacdo plastica da superficie e
transforma a austenita retida em martensita e introduz uma tensédo residual de
compressédo, sendo que ambos melhoram o comportamento da peca com relacdo a
fadiga (SINGH; KHAN; AGGARWAL, 2010).

Para acos carbonitretados, com presenca de austenita retida, deve-se
considerar que a intensidade da tensao residual na regido do impacto do jateamento
aumenta a transformacdo da martensita, através da prépria deformacédo pléstica
induzida (BENEDETTI et al, 2002; WISE; KRAUSS; MATLOCK, 2000).

Hongbin e outros (1991) constataram que ap0s o shot peening, a reducédo de
austenita retida na superficie diminuiu 62,24% e a 0,3mm da superficie, diminuiu
20% concluindo, portanto, que essa reducédo na quantidade de austenita retida € um

resultado da modificagdo na microestrutura do ago.

2.9 Fadiga

As falhas por fadiga s@o consideradas um dos tipos mais sérios de falhas
gue podem ocorrer em componentes mecanicos (ALVES et al, 2009).

Bagheri e Guagliano (2009), Bagherifard e Guagliano (2012), bem como
Wise, Krauss e Matlock (2000), constataram que as propriedades relacionadas a
fadiga nos materiais estédo diretamente relacionadas com o tamanho do grdo e com
a tenséo residual.

Os graos pequenos podem melhorar o limiar da iniciacdo de trinca e gréos

grosseiros podem desviar os sentidos da propagacao das trincas por fadiga por suas
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fronteiras, introduzindo fechamento de trincas e decrescendo a taxa de propagacao
(BAGHERI; GUAGLIANO, 2009; BAGHERIFARD; GUAGLIANO, 2012).

Hassani-Gangaraj e outros (2014) e Wise, Krauss e Matlock (2000),
demonstraram através de experimentos, que 0s tratamentos superficiais
termoquimicos como nitretagdo, carbonitretacdo e cementacdo, sdo de grande
importancia na vida a fadiga dos componentes mecanicos.

Hongbin e outros (1991), Wise, Krauss e Matlock (2000) e Pariente e
Guagliano (2009), demonstraram que o tratamento de shot peening trouxe uma
consideravel melhoria na vida a fadiga das engrenagens especialmente se
combinados com os tratamentos termoquimicos. A tensdo compressiva residual
gerada pelo shot peening melhora a resisténcia a fadiga (NGUYEN; POH; ZHANG,
2014).

E importante que se conheca, portanto, a origem do desenvolvimento do
dano para possibilitar a correta escolha dos parametros ideais — tamanho das
esferas, intensidade do Almen, velocidade e material das esferas e angulo de
impacto — para que o tratamento ideal de shot peening seja realizado (GUAGLIANO;
RIVA; GUIDETTI, 2000).

Hassani-Gangaraj e outros (2014a) comparou a vida a fadiga de um ac¢o que
foi tratado termoquimicamente por nitretacao durante 15 horas e um ago que passou
pelo tratamento de shot peening antes do tratamento de nitretacdo, que durou 7,5
horas. O autor constatou que no tratamento que envolvia o shot peening, mesmo
antes da nitretacdo, houve um aumento na vida util a fadiga, podendo diminuir
consideravelmente o tempo do tratamento termoquimico.

O shot peening, mostrou ser eficiente para ambos os tipos de fadiga devido
a flexdo, tanto para a fadiga que surge na raiz do dente, quanto para a fadiga de
contato ao longo do dente (PARIENTE; GUAGLIANO, 2009).

Hongbin e outros (1991) observou o comportamento das engrenagens com
shot peening e sem shot peening em testes de fadiga e constataram que as trincas
iniciais eram mais rasas quando havia shot peening, indicando que ha uma menor
tendéncia a propagacdo. A Figura 21, abaixo, mostra a superficie com shot peening

e sem shot peening, respectivamente.
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Figura 21 — Desenho esquematico de propagacdes de trinca tipicas.
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Fonte: HONGBIN et al, 1991.

Portanto, a dureza de engrenagens podera ser reduzida devido a defeitos
como oxidacdo, descarbonetacdo, estruturas n&o martensitica, dentre outros,
formados durante os tratamentos termoquimicos realizados. Uma tenséo a tracao,
poderd entdo aparecer na superficie e assim sendo, a resisténcia a fadiga ira
também diminuir (HONGBIN et al, 1991).
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3 METODOLOGIA

As amostras para esse trabalho foram obtidas a partir de engrenagens do
aco DIN 19MnCr5 carbonitretadas a 870°C, 890°C e 910°C temperadas, revenidas
com e sem shot peening e tarugos carbonitretados a 870°C, 890°C e 910°C

temperados e revenidos sem shot peening.

3.1 Fabricacdo das engrenagens

As engrenagens utilizadas nesse trabalho foram obtidas a partir de blanques
do aco DIN 19MnCr5, forjados e pré-usinados.

Para a usinagem das engrenagens utilizou-se a fresa tipo caracol da marca
Mitsubishi e modelo CD30CNC, com os seguintes parametros: rotacdo 530 RPM,;
avanco axial 10.000 mm/rotacéo; avanc¢o axial nominal 2.000 mm/rotacdo; angulo de

orientacao -25,9°; angulo da hélice 7,083°.

3.1.1 Acabamento das engrenagens

Apés o fresamento realizou-se o ajuste dimensional na raspadora Wurth,
modelo ZS 150P. Esse acabamento realizado nos dentes das engrenagens tem o
objetivo de corrigir a distor¢cdo superficial reduzindo os erros de forma devido as
distor¢Bes ocorridas nos tratamentos termoquimicos e térmicos.

O acabamento € realizado através de um movimento sincronizado devido ao
encaixe dos dentes da ferramenta com os dentes da engrenagem, com o objetivo de
desgastar os dentes da engrenagem até que a medida requerida da peca seja
obtida. Esse movimento deve ser realizado em ambos o0s sentidos, para um
acabamento ideal em toda a superficie de contato dos dentes. A Figura 22 abaixo

demonstra a correcdo necessaria no acabamento através da raspagem.
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Figura 22 — Correcéao prévia realizada nas engrenagens para compensacao
posterior aos tratamentos térmicos.
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Fonte: Gleason-Hurt.

E importante que um controle de processo — controles dimensionais do

dentado antes e apOs os tratamentos térmicos — seja feito para garantir uma

uniformidade na superficie e para detectar variacbes no processo como, por

exemplo, modificacbes nos parametros da usinagem ou nos parametros dos

tratamentos térmicos, bem como verificar se a ferramenta utilizada no acabamento

encontra-se em bom estado. Esse controle é realizado através de um par de

engrenagens escolhido aleatoriamente. A Figura 23 mostra as alteracdes

dimensionais dos dentados antes e depois do acabamento e tratamento térmico.

Figura 23 — Dentado apés raspadora e ap0s tratamento térmico.
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Fonte: Gleason-Hurt.

Utilizaram-se métodos analiticos de controle de engrenagens, para que se
pudesse obter um controle de angulo de hélice e perfil de evolvente. As medi¢cbes

realizadas no angulo de presséo, diametro de base, angulo de hélice e modulo
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foram obtidas através do envolventimetro Wenzel, modelo WGT350. O equipamento
possui um software para transformar os dados obtidos em informacdes sobre forma
de perfis, linhas de flanco, passos, angulo de hélice e batimento das engrenagens.

A Figura 24 foi obtida a partir de uma engrenagem cortada, entretanto

demostra os parametros medidos pela maquina.

Figura 24 — Envolvente e hélice, parametros a serem medidos pela maquina.

Envolvente

Hélice

Fonte: Autor.

3.1.2 Tratamento termoquimico e tratamento térmico

O tratamento termoquimico de carbonitretacdo, seguido dos tratamentos
térmicos de témpera e revenimento, foram realizados nas engrenagens do sistema
de transmissdo apds um processo de limpeza e aplicacdo de fosfato de ferro. A
limpeza das engrenagens realizada através de um banho desengraxante é
fundamental para remover qualquer residuo de 6leo ou graxa na superficie da pega,
0 que inibe o tratamento termoquimico.

A composicdo quimica e o poder calorifico do gas natural para o tratamento
termoquimico sao controlados durante a instalagdo na propria FIAT. O gas é,
portanto, recebido no gerador endotérmico e misturado numa proporcao de 1 para 3
na relacdo gas/ar, passando pelo compressor antes do catalisador. A mistura
alimentadora da retorta do catalisador de NiO, foi aquecida através de resisténcia
elétrica, até atingir 1020°C, com uma pressdo de 650 mbar sendo, portanto,

decomposta em C, 0, e H,. A mistura é entdo resfriada no trocador de calor,
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formando CO e CO,. A Figura 25 abaixo mostra em um esquema, 0 processo de

alimentagao dos fornos de tratamento.

Figura 25 — Esquema de alimentag¢&o dos fornos.
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Fonte: FIAT.

A adicdo de gas amdnia NH; e gas natural € constante durante todo o
processo de carbonitretacdo, com proporcdo de 1,0 a 1,5% de amobnia para a
geracdo de 70m3/h de gas natural. No forno, h& trés zonas, cujas temperaturas
oscilaram entre 870°C, 890°C e 910°C, conforme Figura 26, abaixo. Os trés
experimentos utilizaram respectivamente as temperaturas de austenitizacdo de
870°C, 890°C e 910°C nas 12 e 22 zonas, onde as pegas permaneceram por 240
minutos e 840°C na 32 zona, zona de difusédo, onde as pecas permaneceram por 120
minutos, totalizando 360 minutos. A adicdo de amdnia ocorreu na tubulacdo da 12
zona do forno e através da circulacdo do gas pode ser absorvida nas trés zonas. O
tratamento termoquimico € baseado em um padréo ja planejado pela FIAT, ja que
ndo had um PLC para analisar possiveis alteracdes da atmosfera do forno.

ApOs o tratamento termoquimico, as pecas foram resfriadas por témpera em
O0leo. Em seguida, as pecas foram lavadas por imersdo e aspersdao com agua
aquecida a 50°C e desengraxante alcalino a 3% para que pudessem seguir para o

tratamento de revenimento, a 150°C por 90 minutos.
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Figura 26 — Ciclo térmico do forno para carbonitretacao, témpera e

revenimento das amostras do ago DIN 19MnCr5.
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Fonte: Autor.

3.1.3 Shot peening

Apods os tratamentos termoquimico e térmico, realizou-se o shot peening nas
engrenagens, através de jato de ar comprimido utilizando-se a maquina Pangborn,
modelo PE1107. Realizou-se o teste Almen no intuito de verificar se os parametros
da maquina estavam compativeis com os resultados desejados. Para o teste Almen,
utilizou-se uma lamina com 1 mm de espessura por 19 mm de altura e 75 mm de
largura, com intensidade 18A, flecha de 0,45 + 0,1 mm e tens&o residual
compressiva na superficie menor < —500MPa e tensdo residual compressiva a

0,03 mm abaixo da superficie < —800MPa.

Os parametros de eixo utilizados no shot peening, seguem abaixo na Tabela
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Tabela 3 — Parametros de eixo do shot peening por jato de ar comprimido.

Eixo Y — posicao de trabalho 11 mm
Eixo Z — velocidade de jateamento 100 mm/min
Eixo Z — posicéao inicial 244 mm
Eixo Z — posicéo final 150 mm/min
Fonte: FIAT

A cobertura de jateamento foi de 100%, o tempo de jateamento para cada
peca foi de 30 segundos e o controle de fluxo da granalha de 34,1 kg/min.

O diametro nominal das granalhas era de 0,6 mm. A microestrutura do
material das granalhas é martensitica com carbetos de cromo e possuia uma dureza
de 52 HRc.

3.2 Preparacao para macrografia

Para as analises em microscopio Otico foram utilizados tarugos
carbonitretados a 870°C, 890°C e 910°C, temperados, revenidos e sem shot
peening.

Os tarugos utilizados possuiam aproximadamente 60 mm de comprimento

por 28 mm de diametro, conforme Figura 27.

Figura 27 — Tarugo para macrografia e analise de carbono e nitrogénio.
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Fonte: Autor

As amostras, obtidas a partir dos tarugos, foram cortadas e embutidas a
guente em resina tipo baquelite e o lixamento foi realizado em lixas impregnadas de
SiC com granulometria 220, 400, 600 e 1200 mesh, sendo realizado o polimento

através de pasta de diamante de 9um, 3um € 1um.



86

Posteriormente, realizou-se o ataque quimico com a solucdo Tepol — a base
de acido picrico diluido em &gua destilada e detergente — por 35 minutos, para

revelar os contornos de gréo.
3.3 Procedimento para analise de carbono e nitrogénio na superficie

A analise de difusao de carbono, para cada temperatura de carbonitretacéo,
foi realizada através de amostras — tarugos — que foram colocados junto as
engrenagens durante o tratamento termoquimico e térmico.

Para as analises, primeiramente cortou-se uma das extremidades da
amostra, ja que o teor de carbono e nitrogénio presente na extremidade poderia
influenciar no resultado de carbono e nitrogénio, obtido pelas limalhas. Em seguida,
lixou-se a amostra com lixas de 60 uym, 30 um e 15 um e poliu-se as amostras em
feltro impregnado com pasta de diamante de 3 um. Em seguida a amostra foi lavada
e secada.

Posteriormente, o tarugo foi usinado em um torno de bancada marca
Metalworker para realizar a remocéo das camadas para analise de carbono a partir
da camada superficial. Foram feitas analises nas camadas a 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5;
0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0 e 1,2 mm de raio da superficie. A Figura 28 abaixo mostra o

torno utilizado na remogé&o das camadas superficiais.

Figura 28 — Torno de bancada Metalworker onde foram obtidas as camadas
para analise.
]

Fonte: Autor.

A andlise de percentual de carbono para cada camada da amostra foi

realizada no equipamento Leco, modelo C-200 conforme Figura 29, abaixo.
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Figura 29 — Equipamento utilizado na anélise de percentual de carbono da
amostra.
- il

Fonte: Autor.

Para a correta analise do equipamento, é necessério utilizar uma curva de
calibracdo. No caso do Leco C-200 é necessario apenas um ponto para que o ajuste
dessa curva de calibracéo seja feito. Foi utilizado, portanto, aproximadamente 1g de
um padrdo de calibragdo com teor de carbono de 0,814%. Para cada camada
removida pelo torno, utilizou-se aproximadamente 0,5g de cavaco obtido para
fundicdo e analise no equipamento Leco C-200. Entretanto, a quantidade de limalha
(cavaco) colocada no Leco ndo interfere nas andlises, jA que o percentual de

carbono se da pela Equacéao 27:

o ot _ Carbono (g) °f
0 de Carbono = Limalha de aco (g) ( )

A limalha antes de ser colocada no equipamento é pesada e o valor da massa
dado, entdo é registrado pelo operador no software do equipamento. Isso permite o
calculo do percentual de carbono de cada porgcdo. Posteriormente, a por¢cado de
limalhas é colocada num cadinho de ceramica e ambos sdo levados para a camara
de combustéo, onde ocorrera a fundicdo do cavaco e a injecdo de oxigénio de alta
pureza.

A formacédo de diéxido de carbono proveniente da combustdo é analisada
pelo analisador do equipamento, gerando o percentual de carbono para cada porcao

de amostra.
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3.4 Procedimento para analise de nitrogénio na superficie

As andlises de nitrogénio foram realizadas no equipamento Leco TC-500 e
para que elas sejam confiaveis, s80 necessarios no minimo quatro pontos para o
ajuste de curva de calibragdo, utilizando padrbes de calibracdo com teores que
estejam preferencialmente préximos do teor maximo e do teor minimo de nitrogénio
do material a ser analisado.

Os padrdoes de aco alta-liga (AL) e baixa-liga (BL) em limalha, com os
percentuais em teor de nitrogénio, utilizados para o ajuste das curvas de calibragao
foram os seguinte: 0,063% em aco de alta-liga; 0,043% em aco de alta-liga;
0,0214% em aco de alta-liga; 0,1% em aco de baixa liga; 0,083% em aco de baixa
liga; 0,0046% em aco de baixa-liga. Esperava-se encontrar na camada superficial
livre um teor de aproximadamente 0,15% de nitrogénio. Como ndo haviam padrdes
com teor de nitrogénio alto como esse, utilizou-se um artificio de informar metade da
massa medida do padrdo com 0,0630% de teor de nitrogénio para o software do
equipamento, para que na analise o teor de nitrogénio dobrasse.

Todos os padrdes, inclusive o cavaco obtido dos tarugos, foram pesados
numa balanga analitica e utilizou-se uma tolerancia de *0,5mg. A massa dos
padrdes foi de 1 grama e do material analisado de 200 mg.

Foram obtidas duas curvas de calibracdo no software, uma para baixo teor
de nitrogénio e uma para alto teor de nitrogénio, conforme Equacédo 28 e Equacéo

29, respectivamente.

y =X (28)

y = 0,0766x + 0,0027 (29)

Apés a obtencdo das curvas de calibracdo e para verificar a eficiéncia das
mesmas, foram testados padrées com os teores de nitrogénio: 0,06%; 0,043%.
Esses mesmos padrdes também foram testados apds o ponto referente a 0,25 mm.
O padrao com teor de 0,0167% de nitrogénio foi testado ap0s o ponto referente a

0,95 mm. A verificacdo dos padrdes ao longo das analises é importante para que se
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garanta a veracidade das andlises. Todos os padrdes ficaram dentro das tolerancias
permitidas pelos seus respectivos fabricantes.

3.5 Procedimento para andlise de tensdes através de difracdo de raios-X

As tensfes residuais foram medidas através de difracdo de raios-X nas
engrenagens com shot peening e sem shot peening. Para esse procedimento, foram
obtidas amostras provenientes das engrenagens. Cada amostra foi cortada com trés
dentes e foi atacada quimicamente para que pudessem ser obtidas as profundidades
desejadas para as andlises de tensdes.

As tensOes foram medidas nas profundidades Oum, 15um, 30um, 45um e
60um, com tolerancia de = 5um. A solucéo quimica utilizada nos ataque foi de 10%
de H,S0,, 10% de HF, 10% de H,0 e o restante do volume de H,0,. O tempo de
ataque referente a cada parcial de 15um foi de 60 segundos e a velocidade média
da corrosdo das amostras foi de 6um/s. Em seguida, foi feita uma limpeza dessas
amostras com solucdo de 5% de HF, 10% de H,0 e o restante do volume de H,0,. A
profundidade do ataque foi verificada a cada procedimento, utilizando-se um
perfildmetro Mahr Gmbh, modelo MarSurfXC.

Com as amostras atacadas quimicamente, pode-se entdo realizar as
analises para medicdo de tensdes residuais através de difracdo de raios-X. Foi
utilizado o difratbmetro portatil RAYSTRESS da empresa GURTEC, com goniémetro
GURTEC, utilizando método de dupla exposicéo e radiacdo CrKa. A tenséo foi de 25
kV, corrente de 1,5 mA, passo de varredura de 0,02° e velocidade de escaneamento
2°/min. A difracéo foi obtida pelo plano de difracdo {2 1 1} com intervalo angular 26
148° a 164°. A tenséo residual foi determinada pelo método de avaliagdo sen?{.

A Figura 30 abaixo mostra o difratdmetro utilizado nas medi¢des de tenséo

residual.
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Figura 30 — Difratdmetro para medicdo de tensao residual.

Fonte: GURTEC.

3.6 Preparacdo de amostras para caracterizagdo em microscopia eletrénica

Para a caracterizacdo, as engrenagens foram preparadas no Centro de
Microscopia da UFMG (CM-UFMG). Um dente de cada engrenagem sem shot
peening e com shot peening foi cortado a disco, paralelo a face, embutido em resina
epoxi com 90% em volume de resina liquida (EPOXIGLASS 1504) e 10% de
catalisador (EPOXICURE EPOXI HARDENER 20-8132-008) e levadas para a
bomba de vacuo (BUEHLER CAST N’ VAC 1000 CASTABLE VACUUM SYSTEM), a
uma pressao de -90 kPa, para remocdo de possiveis bolhas. Apés a cura da resina,
as amostras foram lixadas em equipamento BUEHLER MINIMET 1000 com por 10
minutos, forgca sobre as amostras del Ibf e velocidade de 40 rpm com parada suave.
O polimento foi feito com pasta de diamante de 9, 3, 1 e 0,25um e limpas por
ultrassom, na lavadora ultrassbnica a cada etapa do polimento. Essa preparacao €
suficiente para FIB, MEV e EDS, entretanto, para a analise em EBSD deve-se
realizar mais um procedimento de polimento com silica coloidal 0,06um, utilizando-

se dos mesmos parametros ja descritos.

3.7 Procedimento em Focused lon Beam

A preparacao no FIB — necessaria para a realizacéo das analises por difracao
de elétrons — foi efetuada no microscopio Quanta FEG 3D da FEI no Centro de
Microscopia da UFMG.
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As amostras preparadas sdo da regidao do diametro primitivo das
engrenagens, com shot peening e sem shot peening, a aproximadamente 30 um da
borda, para cada temperatura (870°C, 890°C e 910°C) totalizando seis amostras.

Inicialmente um filme de platina € aplicado na superficie da peca. O filme é
fundamental nesse processo ja que protege o material da amostra durante o
processo de afinamento por polimento com o feixe de ions. As moléculas do gas
(CH3)sPt(C,CH3) séo dissociadas através dos elétrons emitidos pelo equipamento,
ou através da incidéncia de ions na superficie do material (gerando uma nuvem de
elétrons). O filme de platina possui aproximadamente 10 um de comprimento, 2 pm
de largura e 2 um de altura e foi aplicado inicialmente através do feixe de elétrons e
posteriormente através do feixe de ions, agilizando a técnica.

Posteriormente, realizou-se a calibracdo da taxa de sputtering. Nesse
processo é avaliado a relacdo de atomos removidos da superficie da amostra por
emissdo de feixe de ions, otimizando o processo de corte. A taxa de sputtering
obtida é a mesma para o silicio, de 0,2203 um3/nC.

Apbs realizada a calibracdo, duas trincheiras ao longo do comprimento do
flme de platina (anteriormente aplicado), regular cross section, com
aproximadamente 5 um, é aberta para permitir a obtencdo da amostra.

A amostra foi entdo micro soldada com platina na agulha OMNIPROBE e
entdo, completamente removida do dente da engrenagem sendo posteriormente
soldada na grade de cobre que seria levada para o microscopio eletrénico de
transmisséo.

Apdés a amostra estar seguramente soldada a grade, sdo realizados diversos
polimentos, sendo que os ultimos passos devem ser realizados com tensfes de 5 ou
2 kV, para diminuir a amorfizac¢do da superficie da amostra, até que o material esteja

com uma espessura fina o suficiente para permitir a difracdo de elétrons.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A composicdo quimica do aco DIN 19MnCr5, utilizado na fabricacdo das

engrenagens e tarugos, encontra-se na Tabela 4.

Tabela 4 — Composi¢cao quimica do agco DIN 19MnCrb5.
Elemento C Si Mn P S Cr Cu Al

Comﬁz]s'gao 015 | 024 | 1,00 | 0022 | 003 | 099 | 0,16 | 0,02
Fonte: FIAT.

4.1 Metalografia

As Figuras 31 (a), (b) e (c) mostram a microestrutura e os contornos de grédo
austeniticos, obtidos através do ataque quimico por Tepol dos tarugos do aco DIN
19MnCr5 carbonitretados as temperaturas de austenitizacdo de 870°C, 890°C e
910°C.

As imagens foram obtidas através do microscépio 6tico Carl Zeiss Axio
Observer D1m e os tamanhos de grdo dos tarugos foram analisados através do
software do préprio microscopio, baseado na norma ASTM E112 (2013), conforme

Tabela 5. A largura (base) das imagens é de 116 mm.

Tabela 5 — Medi¢cdo do tamanho de gréo para cada temperatura do ago DIN
19MnCr5 carbonitretado, temperado, revenido e sem shot peening.

indice de
Amostras o confianca L— 20 1l L+ 20
95%
870°C 1,720 0,477 9,388 um 9,865 um 10,342 um
890°C 0,756 0,209 9,074 um 9,284 um 9,493 um
910°C 0,651 0,180 9,776 uym 9,957 um 10,137 pm

Fonte: Autor.

Os tamanhos dos graos para as temperaturas de austenitizacdo de 870°C,

890°C e 910°C néo variaram consideravelmente entre si devido ao decréscimo de

temperatura para 840°C, de todas as pecas, seguido de témpera.
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Figura 31 — Regido superficial do dente da engrenagem carbonitretada,
temperada e revenida, sem shot peening a 870°C (a), 890°C (b) e 910°C (c), com
0 aumento de 100 X.

Fonte: Autor.

As Figuras 32 (a) e (b) foram obtidas a partir das amostras dos dentes da
engrenagem austenitizada a 870°C com shot peening, através do microscopio
eletrénico de varredura FEG — Quanta 200 FEI no Centro de Microscopia da UFMG.
Pode-se observar na Figura 32 (a) a regido de camada branca e na Figura 32 (b) os

contornos de gréo e a martensita.
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Figura 32 — Imagem feita no MEV na amostra com shot peening onde é
possivel observar a camada branca (a) e os contornos de gréo junto a
martensita (b).

HV | Mag WD |SpotSig HFW 10.0pm HY | Mag WD Spot Sig HFW “ 20.0pm
20.0 kV 5000x 9.1 mm| 4.8 SE 27.04 um CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG 30.0 kV 2000x 9.0 mm 4.0 BSE 67.60 ym CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

() (b)

Fonte: Autor.

4.2 EDS - Energy-dispersive X-ray spectroscopy.

A técnica EDS, realizada através do microscoépio eletrénico de transmissao
Tecnai G2-20 — SuperTwin da FEI com voltagem de 200 kV, do Centro de
Microscopia da UFMG. Essa técnica foi utilizada para verificar quais os elementos
presentes no material da engrenagem analisada com e sem shot peening. A amostra
utilizada para a anélise EDS foi a mesma obtida para analise de difracdo de elétrons
em MET, preparada em FIB, a 30um da superficie. Os resultados obtidos através
das andlises estdo representados nos espectros das Figuras 33 (a) e (b). Em todas
as andlises pode-se observar que os dois maiores espectros sao do ferro, como era
de se esperar.

Na Figura 33 (a) pode-se observar um teor de carbono maior que na Figura
33 (b). Pode-se observar também, a auséncia de nitrogénio na Figura 32 (a) e a
presenca do mesmo elemento na Figura 33 (b). Pode-se detectar, além dos
elementos ja citados, a presencga de outros elementos tais como cromo, manganés,
aluminio, silicio e cobre, sendo que o cobre pode ser proveniente tanto da propria
amostra, quanto do porta-amostras utilizado. O gélio € proveniente da preparacéo
por FIB.

A Tabela 6 mostra o percentual em peso dos principais elementos

encontrados para as amostras com shot peening e sem shot peening.
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Figura 33 — EDS realizado em amostra carbonitretada a temperatura de
austenitizacédo de 870°C, temperada, revenida e com shot peening (a) e sem
shot peening (b).

FeKa
nKb

Fela

Fell

(b)

Fonte: Autor.
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Tabela 6 — Resultado obtido pela técnica EDS para percentual em peso em
amostra proveniente do FIB sem e com shot peening, ambas com temperatura
de austenitizacdo de 870°C.

Elemento % PesSo para amostra sem | % peso para amostra com
shot peening shot peening

Fe 75,7 637
C 11,3 6.7
N 1,8 -

° 6.1 6.6
Al 04 :

Si 35 T
Cr 11 07
Mn N 08

Fonte: Autor.

4.3 Microdureza

A microdureza foi realizada num microdurdmetro Prifen Messen (Frank),
com carga de 1 kgf. As médias e os desvios-padrbes dos valores obtidos estéo
representados nos graficos da Figura 34, 35 e 36.

A partir da curva obtida pela modelagem, foi possivel calcular a profundidade
correspondente a dureza de 550 HV e verificar se a camada correspondente esta de

acordo com as exigéncias da FIAT.



Figura 34 — Microdureza realizada ao longo da profundidade do tarugo com
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temperatura de austenitizacao de 870°C, seguido de témpera e revenimento.

900

800

[=7]
=]
o

Microdureza [HV]
o
[ =]
[=]

400

300

Figura 35 — Microdureza realizada ao longo da profundidade do tarugo com

Temperatura de austenitizagao: 870°C |
B Microdureza experimental
O Microdureza calculada
u HV = 487.51 " exp(-3,62 * le + 305
R =0,9803

0,0

0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Distancia da superficie [mm]

Fonte: Autor.

1,2

temperatura de austenitizacdo de 890°C, seguido de témpera e revenimento.

900

800

Mcrodureza [HV]
()] [=7]
=] ]
o =]

400

300

L) I L) I L) I L) I L) I L)
Temperatura de austenitizagao: 890°C

B Microdureza experimental
[ O Microdureza calculada

HV = 405,75~ exp(-3,34 * x’) + 378
R’=0,9725

0,0

0,2 0,4 0,6 08 1,0
Distancia da superficie [mm)]

Fonte: Autor.

1,2
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Figura 36 - Microdureza realizada ao longo da profundidade do tarugo com

temperatura de austenitizacao de 910°C, seguido de témpera e revenimento.
| i | i | i | i 1 i | i |

900 |- Temperatura de austenitizagao: 910°C
i - ®  Microdureza experimental
- O Microdureza calculada
800 |- HV = 515,04 * exp(-2,68 * X’) + 303 .
S R*=0,9772

b |
=
o
!

Microdureza [HV]
e o
=] =]
] ]

400 -

300 |- -
1 i 1 L 1 L 1 i 1 L 1 i 1
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
Distancia da superficie [mm)]

Fonte: Autor.

Através da modelagem das equacbes de cada grafico da microdureza da
camada endurecida, referentes as Figuras 34, 35 e 36, pode-se calcular a qual
profundidade encontra-se a dureza exigida pela norma DIN EN ISO 2639-2002, cujo
valor deve ser 550HV.

A FIAT exige que a dureza de 550 HV esteja entre as profundidades de 0,5
mm e 0,7 mm. A Tabela 7 apresenta os valores das camadas efetivas referentes a
dureza de 550 HV para cada tarugo analisado.

Tabela 7 — Profundidade da camada referente a dureza de 550 HV para as trés
temperaturas de austenitizacao.

Camada referente a
Peca Dureza [HV]
dureza de 550 HV [mm]
Austenitizada a 870°C 550 0,4360
Austenitizada a 890°C 550 0,5034
Austenitizada a 910°C 550 0,5236

Fonte: Autor.



4.4 Difusao do carbono
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Para cada amostra, cada uma com temperatura de austenitizacdo distinta,

modelou-se a evolucdo da difusdo do teor de carbono e ao longo da profundidade da

amostra.

O objetivo de cada modelagem é verificar a influéncia da temperatura na

difusdo desses elementos no material através do valor do coeficiente de difusao

obtido pela segunda lei de Fick.

Nas amostras carbonitretadas cujas temperaturas de austenitizacdo séo de

870°C, 890°C e 910°C Figuras 37, 38 e 39, respectivamente, € possivel observar

gue o teor de carbono é condizente com a curva modelada, com coeficientes de

determinacao para todas as curvas proximos de 1,0.

Os valores de difusdo de cada curva estdo na mesma ordem de grandeza e

variam muito pouco entre si, com a variagdo da temperatura.

Figura 37 — Evolucao da difuséo do teor de carbono ao longo da superficie do

aco com a temperatura de austenitizacdo de 870°C, apds carbonitretacéao.

Carbono [%]

0,8

0,7

0,6

0,5

0,4

0,3

0,2

0,1

] | ] | ] 4 ] 4 ] 4 ] 4 ] 4 ] | ] | ]
Amostra carbonitretada a 870°C
B Carbono obtido

O Carbono calculado
C,=0,16%; D =3,0798 ~ 10°mm“/s; M = 0,4390 |
C =C,+M/(2(x"D*)"")* exp (x" | (4"D"t) i
R’ =0,9741
Erro médio = 0,71%; Desvio padrao = 0,05

00 02 04 06 08 10 1,2 1,4 16 1,8
Distancia da superficie [mm]

Fonte: Autor.

Comparando-se os graficos da Figura 37 e da Figura 38, pode-se verificar

que o aumento da temperatura de 870°C e 890°C influenciou diretamente no
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aumento do teor de carbono na regido superficial da amostra e também influenciou

no aumento do coeficiente de difuséo.

Figura 38 — Evolucéo da difusdo do teor de carbono ao longo da superficie do
aco com atemperatura de austenitizacao de 890°C, apds carbonitretagéo.

0,8
0,7
0,6
0,5

0,4

Carbono [%]

0,3
0,2

0,1

= C,=0,16%; D =3,3042 “ 10 mm’/s; M = 0,4866 _

= L v &k 7 d o & v F % & 75 d 7 d
Amostra carbonitretada a 890°C -

B Carbono obtido =

0 Carbono calculado

C,=C,+M/ (2 (xD"t)") “ exp (x’ / (4"D"1))
R’=0,9926 .
Erro médio = 0,28%; Desvio padrao = 0,049

0,0

02 04 06 08 10 12 14 16
Distancia da superficie [mm]

Fonte: Autor.

Pode-se observar que o aumento da temperatura de 890°C para 910°C,

como apresentado no grafico da Figura 38 e no grafico da Figura 39, também teve

influéncia no aumento do teor de carbono na superficie. Esperava-se uma

diminuicdo no coeficiente de difusdo do material carbonitretado a 890°C quando

comparado com o coeficiente de difusdo obtido para o material carbonitretado a

910°C. Entretanto, isso ndo ocorreu e as possiveis causas para a diminuicdo do

coeficiente de difusdo para temperatura de austenitizagdo a 910°C, nao foram

elucidadas.
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Figura 39 — Evolucao da difuséo do teor de carbono ao longo da superficie do
aco com atemperatura de austenitizacdo de 910°C, apds carbonitretacéo.

0,8 l L] I L] I L] l L) I L] l L] I L] I L] ' L] I
B Amostra carbonitretada a 910°C J
0.7 B Carbono obtido
T o Carbono calculado
- C,=0,15%; D =2,2539 * 10"'mm’/s; M = 0,4557
0.6 - C.=C,+M/(2(3D1)'") " exp (x* (4"Dt) ]
—_ i R’ =0,9880
E 0,5 - Erro médio = 0,88%; Desvio padrao =0,053 ]
(=) B
5
.Q 0,4 — -1
—
© i
(&)
0,3 |- -
0,2 | =
10 [ I U (O S N S (N TN N S MY TN N NN S S [ S

00 02 04 06 08 10 12 14 16 18
Distancia da superficie [mm]

Fonte: Autor.

Para os graficos da Figura 40 (a) e (b), considerou-se o teor de carbono na
superficie livre do material, que estava em contato direto com a atmosfera do forno.
Os dados de teor de carbono foram obtidos através dos valores contidos na
austenita retida, coletados por difracdo de raios-X, conforme Tabela 10 e Tabela 11
do capitulo 4.8.1. O teor de carbono superficial no grafico da Figura 40 (a) é de
0,83% e o teor de carbono superficial no grafico da Figura 39 (b) é de 0,92%, ja que
os valores de ambas amostras de difracdo de raios-X foram utilizadas.
Considerando-se r = 0,05mm e a constante da camada efetiva 2,53 (CATALAO,
2014) tem-se que o tempo para o atomo de carbono, proveniente da difusdo, se
deslocar da superficie até r é de 126 segundos.

Essa analise tem como objetivo indagar sobre a difusividade do carbono
tanto com relacdo a atmosfera enriquecida do forno para a superficie, quanto com
relacdo a sua difusividade na propria superficie, levando-se em consideracdo a
possibilidade de se ter uma difusividade do carbono diferente na camada branca

guando comparada com a difusividade do carbono abaixo da camada branca.
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Figura 40 — Teor de carbono versus a profundidade, considerando os teores de
carbono 0,83% (a) e 0,92% (b) na superficie livre da amostra.
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Fonte: Autor.

4.5 Difusao de nitrogénio

A difusdo de nitrogénio segue a Lei de Fick, assim como a difusdo do
carbono. Entretanto, ha duas fases distintas provenientes da nitretacdo, que podem
ser observadas no grafico da Figura 41.

Para o gréfico, foi utilizada a amostra com temperatura de austenitizacao de
870°C. O teor de nitrogénio do primeiro ponto do gréafico € de 0,17%, bem distante
do segundo valor obtido experimentalmente que é de 0,0996%. Isso ocorre devido a
presenca da camada branca na limalha da primeira camada usinada.

A modelagem nesse caso foi feita apenas para a difusdo de nitrogénio
atdbmico, ou seja, o primeiro ponto do gréfico cujo teor de nitrogénio foi de 0,17% foi
desconsiderado para o ajuste de curvas.

Considerando-se apenas a difusdo de nitrogénio atbmico, pode-se observar
gue o coeficiente de difusdo do nitrogénio possui um valor préximo do coeficiente de

difusdo do carbono para a temperatura de austenitizacédo de 870°C.
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Figura 41 - Evolucédo do teor de nitrogénio ao longo da superficie do aco com a
temperatura de austenitizacdo de 870°C, apds carbonitretacéo.
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Fonte: Autor.

4.6 EBSD

O mapeamento em EBSD foi realizado através do microscopio eletrénico de
varredura FEG — Quanta 200 FEI no Centro de Microscopia da UFMG, para amostra
do dente da engrenagem com shot peening e carbonitretado a temperatura de
austenitizagcéo de 870°C.

O teor de martensita e austenita retida foi obtido para a amostra e estéo

representados na Tabela 8 abaixo.

Tabela 8 — Teor da austenita e martensita obtidos por EBSD.

Fase Teor obtido
Austenita 2,13%
Martensita 97,87%

Fonte: Autor.

As fases austenita e martensita foram identificadas no mapeamento de fases
através do EBSD para o dente de engrenagem carbonitretado a temperatura de
austenitizacdo de 870°C. A imagem foi obtida na regido do diametro primitivo do

dente da engrenagem. A Figura 42 (a) mostra a proporcao de austenita e martensita,
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bem como a coloragcdo para identificagdo no mapa, verde e vermelho

respectivamente. A Figura 42 (b) mostra o0 mapeamento obtido.

Figura 42 — Escala das fases (a) e mapeamento de fases (b) do dente da
engrenagem carbonitretado a temperatura de austenitizacédo de 870°C com
shot peening, naregido do diametro primitivo.
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Fonte: Autor.

O mapeamento da Figura 43 (b) é referente a orientacédo IPF (Inverse Pole
Figure) tanto da austenita, quanto da martensita para o dente de engrenagem
carbonitretado a temperatura de austenitizagdo de 870°C. As imagens de polo
inverso utilizam pixels que variam as cores de acordo com a orientagdo dos graos,
conforme Figura 43 (a).

O mapeamento segundo a orientacdo IPF € a mesma regido obtida para a

imagem anterior.
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Figura 43 — Escala da orientacdo dos graos (a) e mapeamento de polo invertido
(b) do dente da engrenagem carbonitretado a temperatura de austenitizacdo de
870°C com shot peening, na regidao do diametro primitivo.
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Fonte: Autor.

4.7 Difracdo de elétrons

Para as difracbdes de elétrons de area selecionada e de feixe convergente,
utilizou-se o microscopio eletrénico de transmissdo Tecnai G2-20 — SuperTwin da
FEI com voltagem de 200 kV, do Centro de Microscopia da UFMG.

As amostras, preparadas por FIB, foram obtidas a 30um da superficie — por
ser a regido de maior tensdo residual compressiva quando ha shot peening —

conforme ja descrito anteriormente.

4.7.1 SAED
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Foi utilizada toda a area da amostra com shot peening para obter um padréo
de anéis de, através da difracdo de elétrons de area selecionada e utilizou-se o
software JEMS para realizar as analises necessarias. Através das analises,
observou-se que ha presenca das fases austenita e martensita, conforme Figura 44
(a) e ha possibilidade da presenca de carbonitretos de ferro €, Figura 44 (b), e/ou
nitretos de ferro € Fe,;N e € Fe3N, Figuras 44 (c) e (d).

Buscou-se a fase ferrita, Fe,, entretanto ndo ha compatibilidade entre o

padréo de anéis obtido pela amostra e a ferrita, conforme Figura 44 (e).

Figura 44 — Padrao de anéis obtido por difracéo de elétrons de area
selecionada.
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Fonte: Autor.

4.7.2 CBED

As analises de padrdes de difracdo de elétrons de feixe convergente
(CBED), obtidos por MET, foram realizadas na amostra sem shot peening para
determinar a rede de Bravais da fase martensitica presente, seguindo Morniroli e
Steeds (1992), Morniroli e Jacob (2012) e Jacob e Morniroli (2012). Para isso foram
analisadas as simetrias observadas nos padroes de CBED, levando-se em
consideracdo as posi¢cdes dos spots observados na zona de Laue de ordem zero
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(Z0OLZ), zona de Laue de primeira ordem (FOLZ) e zona de Laue de segunda ordem
(SOLZ). A Figura 45 mostra os padroes CBED experimentais dos eixos de zona
<111> (Figura 45 (a) e (b)), <001> (Figura 45 (c)) e <110> (Figura 45 (d)).

Figura 45 — Difracéo de elétrons de feixe convergente realizada na amostra
sem shot peening, austenitizada a 870°C, com o0s eixos de zona <111> (a) e (b),
<001> (c) e <110> (d).

C

Fonte: Autor.
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Tabela 9 — Rede de simetrias dos spots para analise CBED (MORNIROLI, 2013).

'NET' SYMMETRIES OF SPOT, MICRODIFFRACTION AND PED PATTERNS
‘NET SYMMETRIES
(ZOLZ) WP
(6mm) | Gmm | [0001)
(Bmm) 3m | [0001] <111>
(4mm) 4mm : [001] 001>
! (100 <110=
I [100] =
| [010] <1120> [<p01>
(2mm) 2mm | {Eaﬂ [110) <1700 for
] [110] Pad
]
! [Ovw]) [uOw] uvio>
(2mm) m [uOv] | [uv0] | [uOw] ll”"“g]] <yiows> | <udows |“4V0>
. uv0 uv <uuw>
: | ] fuuw] <uutwe
(010] ! [001] =
2 2 [070] | [007] <1120>
(2) 1 [uvw] | [uvw] | [uvw] [ew] [rew] <uvtw= <uvtw=  [<uwvwe=
Uniguellniqua hi hE
axis b | axds ¢ thombohedral | hexagonal
lattice lattice
Trigonal
CRYSTAL SYSTEM |Triclinic| Monoclinic [Orthorhombic |Tetragonal | Trgonal ar Cubic
Hexagonal

Fonte: MORNIROLI, 2013.

Os padrdes de difracdo da Figura 45 foram obtidos da mesma regido da
amostra. Para que fosse possivel determinar o sistema cristalino, a amostra foi
inclinada até que se observasse o0 padrdo de difracdo do eixo de zona de maior
simetria (Figura 45 (a)). Levando-se em conta as posi¢cdes dos spots da Figura 45
(a), verificou-se que a simetria na ZOLZ é 6mm, ou seja, 6 rotacbes de 30° e seis
espelhos (m1, m2, ..., m6). Nado se observou reflexbes na FOLZ no padréo de
difracdo mostrado na Figura 45 (a). Portanto, sem alterar o eixo de zona, inclinou-se
o feixe de elétrons incidente na direcdo do espelho m3 até se observar os spots na
SOLZ, mostrados na Figura 45 (b), de modo a identificar o sistema cristalino e a rede
de Bravais sem ambiguidades. Comparando-se a simetria obtida da analise do eixo
de zona medido (Figura 45 (a)) com as simetrias descritas na Tabela 9, os eixos de
zona possiveis poderiam ser [0001] dos sistemas cristalinos hexagonal ou trigonal,
ou ainda <111> do sistema cristalino cubico.

Para reduzir ambiguidades na identificacdo do sistema cristalino inclinou-se
a amostra de modo a se obter um segundo eixo de zona de alta simetria. O segundo
eixo de maior simetria obtido, € mostrado na Figura 45 (c), no qual se verificou

simetria 4mm (4 rotacdes de 45° e 4 espelhos m1, m2, ..., m4), levando-se em conta
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as posicoes dos spots observados na ZOLZ. ComparacOes da simetria obtida do
segundo eixo de zona medido (Figura 45 (c)) com a Tabela 9, permitiram identificar
esse eixo como sendo o <001> do sistema cristalino cubico. Embora o segundo eixo
de zona medido (Figura 45 (c)), apresente a mesma simetria do eixo <001> do
sistema cristalino tetragonal, ndo ha duavidas que o sistema cristalino seja cubico,
pois foi identificado o eixo de zona <111>, o que elimina qualquer possibilidade de
se tratar de um sistema tetragonal. A identificacdo do segundo eixo de zona <001>
também elimina qualquer possibilidade de se tratar de sistema trigonal ou
hexagonal. Para determinar a rede de Bravais, mediu-se também o eixo de zona
<110>. A amostra foi entdo inclinada até se obter o eixo de zona mostrado na Figura
45 (d), cuja simetria identificada € 2mm na ZOLZ e 2mm em todo o padrdo, ou seja,
2 rotacdes e 2 espelhos, m1l e m2. Esse terceiro eixo de zona foi identificado como
<110>, comparando-se com as simetrias mostradas na Tabela 9 para o sistema
cubico.

Obtendo-se a estrutura basica através das imagens analisadas, o segundo
passo foi determinar se a estrutura cubica era primitiva; de corpo centrado ou de
face centrada. Para isso, foram feitas comparacbes dos padroes de difracdo
experimentais com os padrdes tipicos dos eixos de zona do sistema cubico do “Atlas
of Electron Diffraction Zone Axis Pattern” (MORNIROLI, 2013). A partir de
observacdes dos spots mostrados no padrédo de difracdo do eixo de zona <111>
(Figura 45 (b)), verificou-se que ndo ha diferenca de periodicidade entre os spots na
ZOLZ e FOLZ, mas ha shift entre os spots da ZOLZ e FOLZ ao longo do espelho
m2. Comparacdes do padréo de difracdo experimental do eixo de zona <111> com
os padrdes tipicos do eixo de zona <111> permitiram sua identificacdo como um dos
seguintes eixos de zona tipicos CP<i11>, Cl<11>, CF<111> (MORNIROLI, 2013).
Entretanto, a distingdo entre as redes de Bravais cubica primitiva, cubica de corpo
centrado ou cubica de face centrada, requer analises dos eixos de zona <001> e
<110>.

A observacdo dos spots mostrados no padrao de difracdo do eixo de zona
<001> (Figura 45 (c)), permitiram identificar que ndo ha diferenca de periodicidade
entre 0s spots na ZOLZ e FOLZ, mas ha shift entre os spots da ZOLZ e FOLZ ao
longo dos espelhos m1 e m2. Comparagfes desse eixo, com 0s eixos <001> tipicos
para o sistema cubico (MORNIROLI, 2013), permitiram identificar esse eixo de zona

COMO O Cl<111> OU CF<111> (MORNIROLI, 2013), o que elimina a possibilidade de uma
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estrutura cubica primitiva, pois os eixos de zona <001> do sistema cubico primitivo
nao apresentam shift entre os spots da ZOLZ e FOLZ ao longo dos espelhos ml e
m4, como mostrado na Figura 45 (c).A analise no eixo de zona <001> foi
determinante para eliminar a ambiguidade entre os sistemas cubicos de corpo
centrado e de face centrada. Observacdes do padrdo de difracdo do eixo de zona
<110> (Figura 45 (d)) permitiram identificar que ndo ha diferenca de periodicidade
entre os spots da ZOLZ e FOLZ, mas ha shift entre esses spots ao longo de ambos
os espelhos m1 e m2. ComparacOes desse terceiro eixo de zona com 0S eixos de
zona <110> tipicos do sistema cubico (MORNIROLI, 2013) permitiram certificar-se
de que a fase analisada — martensita — é cubica de corpo centrado, pois apenas no
sistema cubico de corpo centrado se observa shift entre as reflexdes da ZOLZ e
FOLZ ao longo dos eixos de simetria m1 e m2, como mostrado na Figura 45 (d) e
Figura 46 (c). Comparando-se os padrbes de difragdo experimentais dos eixos de
zona <111>, <001> e <110> (Figura 45) com os eixos de zona tipicos do sistema
cubico de corpo centrado Cl<111>, Cl<go1>, Cl<110> (Figura 45), verifica-se que 0s eixos
medidos e aqueles descritos no “Atlas of Electron Diffraction Zone Axis Pattern”
(MORNIROLI, 2013) estdo de acordo. Com base nos padrdes de difragdo medidos,
pode-se ainda afirmar, de acordo com Morniroli (2013), que a fase martensitica
analisada tem um dos seguintes grupos de espaco 123 (197), 12,3 (199), Im-3 (204),
1432 (211), 1-43m (217), ou Im-3m (229). Medidas dos padrdes de CBED, utilizando-
se maior semi-angulo de convergéncia, poderiam ser realizadas de modo a se obter
0 grupo de ponto e eliminar ambiguidades na identificacdo do grupo de espago, mas
a espessura da amostra ndo permitiu uma identificacao clara e precisa de simetrias

levando-se em conta as figuras dentro dos discos de difracao.
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Figura 46 — Anélise por CBED através das ZOLZ e FOLZ de spots obtidos. Em
(a) eixo de zona <111>, (b) eixo de zona <001> e (c) eixo de zona <110>
(MORNIROLI, 2013).
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Fonte: MORNIROLI, 2013.

4.8 Difracéo de raios-X
4.8.1 Tenséao residual

As tensdes residuais para as temperaturas de austenitizacdo de 870°C,
890°C e 910°C antes e apds o shot peening, foram obtidas através do difratbmetro
RAYSTRESS com goniometro GURTEC, conforme descrito anteriormente.

A tensd@o compressiva residual maxima apés o shot peening é na regido de
30um. Em toda a extensdo analisada, foi possivel observar a tensdo residual

compressiva proveniente do tratamento de shot peening.
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Figura 47 — Tensao residual antes e ap0s o0 shot peening.
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Fonte: Autor.

4.8.2 Teor de austenita retida

O teor de austenita retida foi medido em dois dentes distintos da
engrenagem, com temperatura de austenitizacdo de 870°C sem shot peening. Para
essa andlise, utilizou-se um difratbmetro Shimadzu XRD6000 com fonte de radiacao
Co-Ka. A velocidade de escaneamento de 0,02°/s e intervalo angular 26 de 48° a
80°.

Foram realizadas seis medicbes em posi¢cdes simetricamente espagcadas na
superficie de cada dente de engrenagem.

A Figura 48 mostra o difratograma obtido pela analise onde ha 3 picos os
quais foi possivel detectar as fases martensita a (110) e a (200); e austenita retida y
(111) e y (200). A Figura 49 mostra em detalhes os menores picos sendo austenita
retida y (200) e martensita a (200).

Ha trés linhas distintas nos difratograma, sendo que as linhas pontilhadas
em azul e a vermelho correspondem aos valores medidos da intensidade. E a linha

cheia em preto, corresponde aos valores obtidos pela otimizacéo dos parametros.
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Figura 48 — Andlise realizada na superficie do dente da engrenagem sem shot
peening, com temperatura de austenitizacéo de 870°C.
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Fonte: Autor.

Figura 49 — Detalhe da analise realizada na superficie do dente da engrenagem,
sendo (a) austenita retida y e (b) martensita a.

500 , 1500
450 Gama 200 55 Alfa 200
1100
900

700

500

~ L) . -
0 LT, o 100 4 75 76 7 78 79 80
54 56 58 80 62 64 66

20, graus 26, graus

(@) (b)

Fonte: Autor.

Os dados obtidos para a primeira analise de difracdo de raios-X esta inserido
na Tabela 10, abaixo.

Tabela 10 — Dados referentes a analise da primeira amostra do dente da
engrenagem.

Primeira amostra carbonitretada, a 870°C, sem shot peening.

a, da martensita a 0,2875 nm

a, da austenita retida y 0,3598 nm

a, corrigido da austenita retida y 0,3585 nm
Teor de carbono na austenita retida 0,83%
Teor de martensita 97,1%
Teor de austenita retida 2,90%

Fonte: Autor.
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A segunda analise esta representada na Figura 50, podendo observar
novamente as fases martensita a (110) e o (200); e austenita retida y (111) e y (200)
em trés picos distintos do difratograma. A Figura 51 também mostra os detalhes do

difratograma para austenita retida y (200) e martensita a (200).

Figura 50 — Segunda andlise realizada na superficie do dente da engrenagem
sem shot peening, com temperatura de austenitizacédo de 870°C.
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Figura 51 — Amostra 2 870°C sem shot peening.
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Fonte: Autor.

A Os dados obtidos para a segunda analise de difracdo de raios-X esta

inserido na Tabela 11.
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Tabela 11 — Dados referentes a analise da segunda amostra do dente da
engrenagem.

Primeira amostra carbonitretada a temperatura de austenitizacdo de 870°C sem

shot peening.

a, da martensita 0,2871 nm

a, da austenita retida y 0,3597 nm

a, corrigido da austenita retida y 0,3590 nm
Teor de carbono na austenita retida 0,92%
Teor de martensita 96,1%
Teor de austenita retida 3,90%

Fonte: Autor.
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5 CONCLUSAO

Concluiu-se, pela presente pesquisa, que:

A estrutura cristalina da martensita presente no material sem shot
peening analisado é cubica de corpo centrado, obtida pelas técnicas
CBED e difracdo de raios-X;

Nas técnicas de EBSD e difracdo de raios-X foram encontrados
valores baixos de austenita retida, em torno de 3%, nas amostras sem

e com shot peening;

O nivel de tensdo — com relacdo a intensidade compressiva do
tratamento — posterior ao shot peening, foi inferior ao que se
esperava, sugerindo problemas de processo. Entretanto, a regido de
maior tensdo compressiva estava dentro da expectativa, ou seja, a

30um da superficie.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS:

Modelar o perfil de carbono e nitrogénio a partir do conhecimento do
percentual em volume dos gases da atmosfera do forno CO, CO, e
NH;;

Modelar, através da técnica de elementos finitos, a distribuicdo de
tensdes e a rugosidade ao longo da superficie em funcdo dos
parametros de processo do shot peening tanto em maquina tipo

turbina, quanto tipo jato de ar comprimido.
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