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Resumo

CARVALHO, Icaro Zanetti, Fragilizacdo por hidrogénio nos acos AISI 4340 (AMS 6414K e
AMS 6415S) temperados e revenidos, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica,
Universidade Estadual de Campinas, 2012. 104 p. Dissertagdao (Mestrado)

O fendmeno da fragilizacdo por hidrogénio no aco AISI 4340 foi investigado devido ao fato do
mesmo ser um ago baixa liga de alta resisténcia bastante suscetivel a este fendmeno. A anélise foi
feita por meio do ensaio de tenacidade a fratura por flexdo baseado na norma ASTM E 399 — 09.
A matéria prima utilizada foi fabricada segundo dois diferentes processos, sendo o primeiro pelo
método convencional de fundi¢do e o segundo pelo processo VAR (vacuum arc refining) de
maneira a se obter uma liga com menores quantidades de impurezas. Corpos-de-prova foram
retirados da posi¢do L-C das ligas, temperados a 845 °C e revenidos a 3 diferentes temperaturas
(350 °C, 400 °C e 500 °C). O carregamento de hidrogénio foi feito por meio de uma célula
eletroquimica, onde os corpos-de-prova foram imersos numa solugdo de H,SO4 0,01 M com
aplicacdo de uma densidade de corrente de 10 mA/cm? e dois diferentes tempos de hidrogenagio,
de maneira a se obter dois niveis de contaminacdo. Apos os ensaios, foram feitas fractografias
dos corpos-de-prova ensaiados para cada condi¢do de revenimento e contaminagdo por
hidrogénio, sendo observadas as alteragdes nos micromecanismos de fratura para as diferentes
condi¢gdes. Os resultados obtidos no ensaio de tenacidade a fratura por flexdo foram
correlacionados ao micromecanismo de fratura em funcao da dureza e contaminagdo por
hidrogénio. O ago AISI 4340 convencional nas condi¢des de revenimento de 400 °C e 350 °C
mostrou-se bastante susceptivel a fragilizagdo por hidrogénio, apresentando reducdes da ordem
de 10% e 20%, respectivamente, nos valores de tenacidade a fratura de corpos-de-prova
contaminados. O mesmo nao foi observado no agco AISI 4340 convencional temperado e revenido
a 500 °C, que ndo sofreu fragilizagio devido a sua baixa dureza. O ago AISI 4340 VAR em todas
as condigdes de revenimento apresentou-se muito menos susceptivel ao fenomeno, ndo sendo
evidenciadas variagdes expressivas nas tenacidades a fratura dos corpos-de-prova contaminados e

nas superficies de fratura resultantes.

Palavras Chave: Fragilizagdo por Hidrogénio, Tenacidade a Fratura, Aco AISI 4340.
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Abstract

CARVALHO, icaro Zanetti, Hydrogen embrittlement in AISI 4340 steel (AMS 6414K and AMS
6415S) quenched and tempered, Campinas: Mechanical Engineering Institute, University of
Campinas, 2012. 104 p. Dissertation (Master of Science)

The phenomenon of hydrogen embrittlement in AISI 4340 steel was investigated due to the fact
that it is a high strength low alloy steel quite susceptible to this phenomenon. The analysis was
done through the fracture toughness test by bending based on ASTM E 399-09. The material used
was manufactured according two different processes, the first by conventional casting process
and the second by VAR (vacuum arc refining) process in order to obtain an alloy with minor
amounts of impurities. Specimens were removed from the position L-C of the alloy, quenched at
845 °C and tempered at 3 different temperatures (350 °C, 400 °C and 500 °C). The hydrogen
loading was made by means of an electrochemical cell where the specimens were immersed in a
solution of 0.01 M H,SOy4 by applying a current density of 10 mA/cm® and two different
hydrogenation times, in order to obtain two levels of contamination. After the tests were
performed fractographies of specimens tested for each condition of temper and contamination by
hydrogen, with observed changes in the micromechanisms of fracture for the different conditions.
The test results of fracture toughness by bending were correlated with the micromechanisms of
fracture, the microstructure and hydrogen contamination. The conventional AISI 4340 steel under
conditions of tempering of 400 °C and 350 °C proved to be very susceptible to hydrogen
embrittlement, with reductions of 10% and 20%, respectively, on the values of fracture toughness
of contaminated specimens. The same was not observed in conventional AISI 4340 quenched and
tempered at 500 °C, which did not presented embrittlement due to its low hardness. The AISI
4340 VAR steel in all conditions of temper proved to be much less susceptible to the
phenomenon, not showing significant variations in fracture toughness of the contaminated

specimens and the resulting fracture surfaces.

Key Words: Hydrogen Enbrittlement, Fracture Toughness, AISI 4340 Steel.
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1 INTRODUCAO

O transporte rodoviario na maioria dos paises passa por grandes dificuldades devido ao
constante aumento da frota. Aliado a este problema, hd a necessidade do transporte de
passageiros e bens cada vez mais eficiente. Por estes motivos, o investimento em outras formas
de transporte, tais como o ferroviario, aquaviario e aéreo se torna uma importante medida para a
reducdo dos problemas rodovidrios. Conhecendo estes fatos, além de muitos outros, explica-se o
porqué da industria aerondutica estar em constante desenvolvimento, sendo necessaria uma
permanente busca por materiais de alta confiabilidade, pois neste tipo de seguimento as falhas sao
na maioria dos casos fatais, ndo sendo toleradas.

Existem muitos estudos cientificos que visam elaborar ligas metéalicas para a industria
aerondutica. As ligas utilizadas neste seguimento devem possuir alta resisténcia mecanica além
de bons niveis de tenacidade a fratura, pois os componentes precisam suportar elevadas cargas,
solicitagdes ciclicas, ambientes agressivos e ainda serem leves o suficiente para ndo comprometer
o0 projeto das aeronaves.

O desafio no desenvolvimento de ligas metalicas que correspondam a estes requisitos
consiste no fato de geralmente haver uma relacdo inversa entre a resisténcia mecanica e a
tenacidade a fratura, ou seja, quanto maior a resisténcia mecanica, menor a tenacidade a fratura e
vice-versa. Por isto, vérios estudos na éarea de engenharia de materiais sd3o voltados ao
desenvolvimento de ligas com alta resisténcia mecanica sem prejuizo a tenacidade a fratura por
meio da alteracdo da composicdo quimica, tratamentos térmicos ou ainda processos de
fabricagao.

Uma das ligas desenvolvidas para a industria aerondutica ¢ o aco AISI 4340 temperado e
revenido, devido a obtencdo de otimas propriedades combinadas de resisténcia mecanica,
resisténcia a fadiga e principalmente tenacidade a fratura (SILVA, 1988, p. 457, 458). Estas
Otimas propriedades combinadas do aco AISI 4340 despertaram o interesse de outros
seguimentos, sendo que ele também passou a ser utilizado pela industria automotiva, naval e
petroquimica, em componentes sujeitos a carregamentos dinamicos, obtendo 6timos resultados.
Sua aplicacdo, portanto, consiste na fabricacdo de eixos, engrenagens, trens de aterrissagem,

pinos de fixagdo e pecas diversas de seguranca.



Um grave problema que atinge o aco AISI 4340 ¢ a fragiliza¢do por hidrogénio, que causa
uma significativa redu¢@o nos niveis de tenacidade a fratura do material, ou seja, torna-o mais
fragil. A ocorréncia deste fendmeno pode causar falhas inesperadas nos componentes fabricados
a partir dessa liga, afetando diretamente a seguranga do projeto devido a estas falhas stbitas. Por
este motivo, ¢ de fundamental importancia o estudo deste problema, visando desenvolver formas
de evita-lo.

A fragilizagdo por hidrogénio pode ocorrer, além dos agos, em outras ligas metalicas tais
como as ligas de niquel, titdnio, aluminio e cobre, porém o fendmeno ¢ mais pronunciado nos
acos, causando redu¢do na ductilidade, facilitando a iniciacdo e a propagagdo de trincas,
formando bolhas (blisters) na superficie, vazios internos e, em alguns casos, causando alteracdes
no limite de escoamento do material (DINI, 1993, p. 12, 20).

A figura 1.1 mostra a superficie de um vaso de pressdao de ago usado na industria
petroquimica que sofreu acdo do hidrogénio resultante de SSC (Sulfide Stress Cracking)
causando bolhas, ou ainda “blisters”, devido a presenga de hidrogénio nas camadas sub-

superficiais do ago.

Figura 1.1: “Blisters” na superficie de um vaso de pressdo apds ac¢ao do hidrogénio (DINI, 1993, p. 14)

A figura 1.2 exibe duas amostras de um mesmo tipo de ago, a primeira sem carregamento e
a segunda com carregamento de hidrogénio, indicando uma reducao da ductilidade da segunda

amostra, levando-a a fratura apds dobramento.



Figura 1.2: Amostras de aco ap6s dobramento: a) Sem carregamento de hidrogénio; b) Com carregamento de

hidrogénio (DINI, 1993, p. 15)

Devido ao fato do hidrogénio ser o elemento de menor raio atdmico existente na natureza, a
explicacdo do processo de fragilizacdo se torna muito complexa, pois ainda nao foram
desenvolvidas técnicas totalmente eficazes para a sua mensuragdo na estrutura cristalina dos
metais e também teorias dos mecanismos que levam o mesmo a fragiliza-los. Em linhas gerais, o
processo de fragilizacdo envolve as etapas de adsorcao de hidrogénio atdmico na interface entre o
metal e o meio, a difusdo do mesmo pela estrutura cristalina devido ao gradiente de concentragao
e sua retengdo em ‘“armadilhas”, que podem ocorrer na forma de inclusdes, segundas fases e
porosidades de solidificagdo. A presenga indesejada de hidrogénio acaba por gerar tensdes no
material, que reduzem a sua ductilidade e aumentam a possibilidade de nucleacdo e propagacao
de trincas, fragilizando-o e podendo leva-lo a fratura com solicitacdes inferiores aquelas que o
mesmo suportaria em condi¢des normais de operagao.

Como o hidrogénio causa uma reducdo na ductilidade dos metais, ¢ de se esperar que
metais de alta resisténcia mecanica, como o aco AISI 4340, que por possuirem alta resisténcia
apresentam naturalmente uma menor ductilidade sejam altamente susceptiveis ao fendmeno da
fragilizacdao por hidrogénio, que leva o material a se tornar muito fragil, ou ainda, menos tenaz,
fazendo com que o mesmo absorva pouca energia antes da ruptura, ou seja, quase nao havendo

deformacao plastica da estrutura até a fratura final.



A fragilizacdo por hidrogénio s6 ¢ possivel quando o material se encontra num meio onde
ha a presenca de hidrogénio na forma atomica. S3o conhecidas varias situagdes em que ¢
detectada esta presenca, sendo as principais explicitadas a seguir.

No proprio processo de fabricacdo dos agos, oxigénio puro ¢ soprado sob pressao através
ou sobre a superficie do ferro gusa liquido de maneira a se combinar o oxigénio com elementos
indesejaveis levando-os a oxida¢do, promovendo o refinamento do aco (SILVA, 1988, p. 349).
Apesar de ser injetado apenas oxigénio neste processo, inevitavelmente ocorre a difusdo de
hidrogénio pelo metal liquido, que ¢ proveniente das matérias primas utilizada tais como os
ferros-liga, sucatas e calcario com umidade, além da propria umidade do ar, que aliados a alta
temperatura em que ocorre o processo, aumenta a taxa de difusdo do hidrogénio, fazendo com
que durante o processo de solidificacdo do aco uma parcela fique retida em sua rede cristalina,
sendo necessarios processos de desgaseificacdo posteriores.

Meios corrosivos tais como os ambientes marinhos e industriais também geram uma grande
quantidade de hidrogénio em suas reagdes, levando qualquer componente fabricado a partir de
metais susceptiveis a sofrer com o fendmeno nestes ambientes.

Além das fontes de contaminacao de hidrogénio citadas, o mesmo também ¢ originado em
varios processos industriais, tais como eletrodeposi¢cdo, decapagem 4cida e desengraxe
eletrolitico catodico (JANSEN, 2008).

Dini (1993) propds trés maneiras de reduzir os efeitos do hidrogénio nos materiais, que
podem ser resumidas por: prevenir a absor¢dao do hidrogénio sempre que possivel, que na grande
maioria dos casos ¢ inviavel, eliminar tensodes residuais dos metais antes do inicio da utilizagao,
tornando-os mais maledveis e, para casos de contaminagdo de hidrogénio em processos
eletroquimicos, como a eletrodeposi¢do, efetuar um processo de desidrogenagdo do componente
antes que o mesmo apresente uma falha, que consiste basicamente em deixar o metal em
temperaturas entre 190 a 230 °C por um determinado tempo, que pode variar de 3 a 24 horas, de
maneira a facilitar a difusdo do hidrogénio da rede cristalina do metal para fora.

No caso de agos contaminados por hidrogénio durante sua fabricagdo o processo de
desidrogenacdo se torna mais complexo, sendo necessdrios tratamentos térmicos ciclicos
envolvendo a transformacgdo da austenita em ferrita e perlita em regime estacionario por um

tempo que pode varias de uma semana até 45 dias.



Como o ago AISI 4340 ¢ usado nas industrias aeronautica, automobilistica, naval e
petroquimica, a partir das informagdes apresentadas conclui-se que os componentes fabricados a
partir dele serdo na maioria dos casos expostos a ambientes com presenca de hidrogénio, sendo

importante a analise dos seus efeitos para uma previsao confiavel da vida util do componente.

1.1 Objetivo

A motivagdo deste trabalho ¢ resultante da grande variedade de seguimentos que utilizam o
aco AISI 4340 para a fabricagdo dos seus componentes e a susceptibilidade do mesmo ao
fendmeno da fragilizagdo por hidrogénio, tornando este tema um assunto de extrema importancia
cientifica e de grande interesse das industrias que o utilizam. Desta forma, os objetivos sdo
definidos na sequéncia:

e Avaliar as propriedades de tenacidade a fratura aparente e de dureza de amostras do aco
AISI 4340 temperado e revenido nas temperaturas de 350 °C, 400 °C e 500 °C sem
contaminagdo de hidrogénio e com contamina¢ao por meio eletroquimico, ou seja,
utilizando carregamento catddico, de maneira a obter dados comparativos entre diferentes
parametros de ensaio;

e Fazer andlises metalograficas para todas as condig¢des de tratamento térmico;

e Realizar fractografias das superficies de fratura dos corpos-de-prova ensaiados, de forma
a relacionar seus resultados com os obtidos nos outros ensaios.

Espera-se com este procedimento a obtenc¢do de informagdes confiaveis a respeito do grau
de influéncia do hidrogénio nas propriedades avaliadas, de maneira a facilitar a previsdo das
falhas resultantes deste fenomeno, sendo possivel melhorar o projeto de componentes fabricados
a partir desta liga, e como consequéncia, reduzir custos com eventuais trocas de pecas, paradas

para manuten¢@o e o mais importante, evitar acidentes.



2 REVISAO DA LITERATURA

Os efeitos negativos que o hidrogénio pode provocar nas propriedades dos metais sdo
conhecidos e tém sido estudados extensivamente desde a década de 50 (NANNINGA, 2009, p.
1237), porém ainda ndo existem resultados conclusivos a respeito dos mecanismos que causam a
fragilizagdo, sendo que quimicos, fisicos e engenheiros propdem diferentes teorias para explicar a
sua ocorréncia.

Com a susceptibilidade do aco AISI 4340 temperado e revenido a fragilizacdo por
hidrogénio, para a realizacdo de uma andlise consistente dos seus efeitos deve-se primeiramente
identificar as caracteristicas da liga, através da influéncia de cada um dos seus elementos
constituintes, estudar todas as fases dos tratamentos térmicos envolvidos que alteram as
propriedades mecanicas da liga, conhecer as situagdes em que os materiais podem estar sujeitos a
contaminagdo de hidrogénio e por fim realizar uma pesquisa sobre os varios mecanismos que

visam explicar o fendmeno da fragilizagdo pelo hidrogénio.

2.1 Caracteristicas gerais do aco AISI 4340

A denominagdao AISI 4340 indica que este ago ¢ da familia 43, ou seja, ¢ um ago cujos
principais componentes adicionados sdo o cromo, o niquel e o molibdénio, além de 0,4% de
carbono, indicado pelo 40 na nomenclatura (SILVA, 1988, p. 264). Sua composi¢do quimica
original para aplicacdo aeroespacial ¢ determinada pelas normas AMS 6414K e AMS 64158,
com ultima revisdao em 2007, sendo que todos seus elementos quimicos e faixas de concentragao
(porcentagem em peso) constam na tabela 2.1. A porcentagem de ferro na liga deve completar os

100%.



Tabela 2.1: Concentrag@o dos elementos quimicos no ago AISI 4340 segundo as normas AMS 6414K e 6415S

Norma
Elemento AMS 6414 AMS 6415
minimo (%) | maximo (%) ] minimo (%) | maximo (%)

Carbono 0,38 0,43 0,38 0,43
Manganés 0,65 0,90 0,65 0,85
Silicio 0,15 0,35 0,15 0,35
Fésforo - 0,010 - 0,025
Enxofre - 0,010 - 0,025
Cromo 0,70 0,90 0,70 0,90
Niquel 1,65 2,00 1,65 2,00
Molibdénio| 0,20 0,30 0,20 0,30
Cobre - 0,35 - 0,35

Segundo a tabela 2.1, a diferenca bésica entre os acos produzidos segundo as normas AMS
6414K e AMS 6415S pode ser observada nas concentragdes maximas de fosforo e enxofre, que
sao menores na norma AMS 6414K devido a diferenga nos processos de fabricacdo de cada
norma. Na norma AMS 6415S a liga metalica ¢ produzida conforme processos convencionais de
fundicdo. J4 na norma AMS 6414K, a liga ¢ refinada pelo processo VAR (vacuum arc refining),
que pode ser traduzido como “Refusdo a arco sob vacuo”.

No processo VAR, o metal ¢ usado como eletrodo numa camara de vacuo onde ¢ submetido
a um arco elétrico, que faz com que ele se funda e caia numa lingoteira refrigerada, solidificando-

se novamente, como pode ser visto no esbogo da figura 2.1.

glétrica

Camara de
Vacuo
Eletrodo——
I Bombas L
—.de vacuo ]
Lingoteira 1
refrigerada
Arco elétrico-
Ago em solidificagdo-
Lingote VAR

Placa de base

Figura 2.1: Esbogo do processo VAR (SILVA, 1988, p. 395)



Esta refusdo do metal sob vacuo elimina a formacao de escoria, permite a volatilizagdo das
impurezas presentes na liga e favorece a sua desoxidagdo, atingindo valores extremamente baixos
(da ordem de 5 ppm) de oxigénio, obtendo-se ao final do processo uma liga muito mais refinada
€ uma microestrutura muito mais homogénea (SILVA, 1988, p. 395 — 397). Além destas
vantagens, o refino VAR também ¢ responsavel por garantir uma grande reducdo na quantidade
de hidrogénio residual na liga proveniente das fontes contaminantes no processo de fabricacdo,
sendo que a quantidade final de hidrogénio pos-refino VAR se aproxima do zero absoluto, como
serd visto na secao 3.1.2, em que consta a tabela com a composi¢ao quimica final da liga segundo
anorma AMS 6414K.

Esta redu¢do na quantidade de hidrogénio proveniente do processo de fabricacdo ¢
fundamental para garantir que a liga ndo sofra fragilizacdo antes mesmo de ser colocada em
servico, pois como ¢ possivel observar no diagrama de equilibrio Fe-H a pressao de 1 atm da
figura 2.2, a solubilidade do hidrogénio na estrutura cristalina do aco ¢ extremamente baixa (da
ordem de 2 ppm) a temperaturas abaixo de 912 °C, ou seja, dentro da faixa de utilizagdo da
grande maioria dos materiais de engenharia, levando a conclusdo que a fragilizagdo por

hidrogénio nos acos ocorre com quantidades muito pequenas deste elemento na sua estrutura.
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Figura 2.2: Diagrama de equilibrio Fe-H a pressdo de 1 atm (ZINKEVICH, 2002)
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Outra informacao importante do retirada do diagrama da figura 2.2 ¢ que a solubilidade do
hidrogénio no aco pode chegar a valores acima de 20 ppm no ferro liquido, que se estiver
presente durante seu processo de fabricacao, no momento que em a temperatura comecar a baixar
e o aco solidificar, a solubilidade vai diminuir e esta grande quantidade de hidrogénio com
certeza causara a fragilizacdo do mesmo. Por este motivo fica provada mais uma vez a
importancia do procedimento de retirada de hidrogénio do aco liquido antes de solidifica-lo,
como por exemplo, o refino VAR.

Como o somatorio das concentragdes dos elementos na liga ¢ menor que 8% em peso, 0 aco
AISI 4340 ¢ classificado como um ago baixa liga (ASM HANDBOOK, 1993, p. 330). Cada um
dos elementos presentes neste aco tem uma fungao especifica que visa melhorar as propriedades
mecanicas do material, sendo elas elucidadas na sequéncia.

O carbono, elemento mais importante nos agos, mesmo em baixas concentragdes, ¢
responsavel por conferir um grande aumento na resisténcia mecanica do mesmo devido a varios
mecanismos de endurecimento. Os trés mecanismos mais importantes sao a formagao de perlita, a
transformag¢ao martensitica e a transformacao bainitica.

O primeiro mecanismo ocorre devido a baixa solubilidade do carbono na rede cristalina do
ferro, pois a relagdo entre seus raios atdmicos ¢ de 0,63, que ¢ muito baixa para formar uma
solugdo solida substitucional e muito alta para uma intersticial. Por este motivo, quando ¢
adicionado carbono ao ferro, ao se solidificar ele tende a formar uma segunda fase, um carboneto
de ferro denominado cementita (Fe;C), que apresenta uma estrutura cristalina ortorrdmbica de
alta dureza (SANTOS, 2006, p. 363 — 364). No processo de solidificagao dos acos, ocorre uma
reagdo eutetdide que produz uma microestrutura caracteristica chamada perlita, que consiste na
mistura de duas fases, a ferrita (uma fase pobre em carbono e extremamente ductil) e a cementita,
sendo que a estrutura final ¢ composta por lamelas das duas fases. A alta ductilidade da ferrita
combinada com a alta dureza da cementita ¢ responsavel por proporcionar o aumento da
resisténcia sem prejuizo a tenacidade do mesmo.

O segundo mecanismo ¢ a transformacao matensitica, que ocorre em condi¢gdes de alta taxa
de resfriamento, ou seja, resfriamentos bruscos a partir da austenita, que ¢ a fase estavel do aco a
altas temperaturas. Quando a transformagdo ocorre, ndo ha tempo para a difusao dos atomos de
carbono dissolvidos na estrutura cubica de faces centradas (CFC) da austenita. A transformacao

ocorre, portanto, sem a mudanca da composi¢do quimica com os d&tomos de carbono mantidos em

9



solugdo. Em razdo da supersaturacdo de carbono, a estrutura final, que deveria ser ctbica de
corpo centrado (CCC), torna-se uma forma distorcida da estrutura CCC, que ¢ a tetragonal de
corpo centrado (TCC), gerando tensdes internas que elevam a resisténcia do ago. Conclui-se
também que devido a esta dificuldade na difusao do carbono, quanto maior o seu teor na estrutura
cristalina, maior sera a deformacdo na rede devido a transformagdo e consequentemente maior
sera a resisténcia do aco (SILVA, 1988, p. 69 — 70). E importante ressaltar que a martensita
possui uma resisténcia mecanica e dureza muito maior que a perlita, sendo, portanto, mais fragil.

Por fim, o terceiro mecanismo ¢ a transformagao bainitica, que ocorre acima da temperatura
de formagdo da martensita e abaixo da de transformagéo perlitica, ou ainda, entre 215 e 540 °C
aproximadamente. Da mesma forma que na perlita, a bainita ¢ constituida das fases ferrita e
cementita, porém num arranjo diferente de lamelas alternadas das duas fases. Dependendo da
temperatura em que ocorre a transformacao, a bainita pode se originar em forma de agulhas de
ferrita que se encontram separadas por particulas alongadas de cementita, ou ainda na forma de
placas finas de ferrita com particulas de cementita na forma de bastdes ou ldminas no seu interior.
Em abas as estruturas, a fase martensita envolve as outras (CALLISTER, 2007, p. 328-329).

Como os agos bainiticos possuem uma estrutura mais fina que a perlita, em geral eles sao
mais resistentes e mais duros que os acos pertilitcos, porém ainda assim exibem uma boa
combinagdo de resisténcia e ductilidade, diferentemente também dos acos martensiticos, que
como visto anteriormente sdo extremamente duros e frageis. Devido a estas propriedades
intermedidrias entre a martensita e a perlita, este tipo de estrutura estd sendo muito estudada para
a substituicdo de componentes que hoje utilizam outros tipos de estrutura, visando melhorias de
cunho tecnologico e econdmico.

O efeito do hidrogénio nestas estruturas estd diretamente relacionado as suas estruturas
cristalinas e resisténcias mecanicas. Como a estrutura cristalina da perlita ¢ mais estavel que a da
bainita e martensita, ela apresenta menores tensdes internas € consequentemente possui uma
resisténcia mecanica menor que da bainita e da martensita. Isto faz com que o hidrogénio que
possa estar presente em sua estrutura, que como visto na figura 2.2 tem baixissima solubilidade,
possa ser acomodado na estrutura perlitica com mais facilidade que na martensitica e na bainitica,
reduzindo o efeito de fragiliza¢dao. Devido a maior resisténcia mecanica da estrutura martensitica,
esta € a que se encontra mais sujeita a fragilizacao por hidrogénio devido a sua baixa solubilidade

combinada aos efeitos das tensdes internas da sua estrutura TCC. Por fim, espera-se que a
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estrutura bainitica, que ¢ a intermediaria entre as outras duas possua uma susceptibilidade a
fragilizagdo por hidrogénio também em niveis intermediarios, ou seja, nem tdo baixa quanto a da
estrutura perlitica e nem tao alta quanto a da martensitica.

Os efeitos das adigdes dos outros elementos presentes na liga sdo explicitados na sequéncia.

A adi¢do de cromo resulta na formagdo de varios carbonetos de cromo muito duros, no
entanto, o ago resultante ¢ mais ductil que um ago da mesma dureza produzido por um simples
aumento na concentragao de carbono. Adigdes de cromo também refinam a estrutura de grao, de
modo que esses dois efeitos combinados resultam em tenacidade e dureza aumentadas
(SHIGLEY, 2005, p. 103). Além disso, o cromo aumenta a resisténcia a corrosdo e a oxidagao,
aumenta a endurecibilidade, que ¢ uma propriedade da facilidade da liga metalica em formar
martensita, melhora a resisténcia a altas temperaturas e aumenta a resisténcia da liga ao desgaste
(SILVA, 1988, p. 245).

O niquel ¢ soluvel em ferrita e ndo forma carbonetos ou 6xidos, mas sim uma solugdo
solida, fazendo com que ocorra um aumento da resisténcia mecanica sem reduzir a ductilidade
(SHIGLEY, 2005, p. 103).

O molibdénio forma carbonetos e também se dissolve na ferrita até certo ponto, de modo
que adiciona dureza e tenacidade, além de contribuir para um tamanho de grao fino. Exceto pelo
carbono, ele ¢ o elemento que possui o maior efeito endurecedor (SHIGLEY, 2005, p. 103).
Além disso, ele produz uma maior profundidade de endurecimento, eleva a dureza e a resisténcia
a quente, reduz a tendéncia a fragilizacdo da martensita revenida e os carbonetos formados
aumentam a resisténcia a abrasao (SILVA, 1988, p. 247).

O manganés ¢ adicionado como um agente desoxidante e dessulfurante, além de dissolver-
se na ferrita, contribuindo para o aumento da dureza e da tenacidade (SHIGLEY, 2005, p. 103).

Por fim, o silicio ¢ um elemento desoxidante, fazendo com que haja um aumento na
resisténcia a oxidacao da liga, além de aumentar a resisténcia mecanica (SILVA, 1988, p. 246).

Os outros elementos, tais como o enxofre, o fosforo e o cobre sdo elementos residuais do
processo de fabricagdo e ndo apresentam vantagens nas propriedades finais da liga. Como visto
na tabela 2.1, a quantidade de enxofre na liga deve ser de no maximo 0,025% pela norma AMS
6415S e 0,01% pela norma AMS 6414K. Quanto menor esta quantidade, mais resistente a

fragilizagdo por hidrogénio a liga serd, pois o enxofre tem a propriedade de formar
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microinclusdes de sulfeto de manganés (MnS), que funcionam como aprisionadores de
hidrogénio e podem facilitar a sua retengao.

Combinando os efeitos individuais dos elementos listados acima, a liga resultante apresenta
elevada temperabilidade, que permite a formacao da martensita revenida, que € a estrutura que

possui 6timas combinagdes de resisténcia mecanica e tenacidade a fratura.

2.2 Tratamento térmico do aco AISI 4340

Os tratamentos térmicos dos agos, principalmente a témpera, sao dependentes da
temperabilidade. De acordo com Silva (1988), ela pode ser definida como “propriedade que
determina a profundidade e distribui¢do de dureza quando uma liga ferrosa ¢ resfriada
rapidamente”. Isto significa dizer que o conceito de temperabilidade ¢ associado a capacidade de
formar martensita a uma determinada profundidade em uma peca.

A martensita ¢ uma estrutura metaestavel que nao se forma em condigdes de equilibrio. Ela
possui uma energia livre maior que a da perlita e ferrita, porém, em baixas temperaturas ela pode
se manter estavel, conferindo aos acos maiores durezas e resisténcias mecanicas (SANTOS,
20006, p. 394). Como visto anteriormente, para se obter a estrutura martensitica, ¢ necessario que
0 aco austenitizado seja submetido a um répido resfriamento, de forma a inibir a difusdo do
carbono, resultando numa estrutura TCC. Este processo ¢ chamado de témpera.

Nos agos de baixo carbono ¢ extremamente dificil de realizar este tratamento térmico. Isto
ocorre porque o inicio das transformacdes ferriticas e perliticas nestes agos leva um tempo muito
curto para comecarem, de ordem de grandeza de décimos de segundo até segundos. Este tempo
impede que pecas de maiores espessuras resfriem rapidamente seus interiores, resultando num
material com superficie martensitica com nucleo de ferrita e cementita. A figura 2.3 mostra um
exemplo do diagrama de transformagdo em fun¢do do tempo e da temperatura (curva TTT) do
aco AISI 1050, ou seja, um acgo-carbono comum com 0,5% de carbono, mostrando que o inicio
da transformacao ferritica pode ocorrer num tempo menor que 1 segundo e termina em poucas

dezenas de segundos, praticamente impossibilitando a formagao de martensita.
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Figura 2.3: Curva TTT do ago AISI 1050 (SILVA, 1988, p. 107)

Foi esta dificuldade de formagdo de martensita a partir de agos-carbono comuns que tem
levado ao desenvolvimento de ligas metdlicas em que fosse possivel a obtencdo desta estrutura. O
aco AISI 4340 ¢ um exemplo destas ligas, pois além dos beneficios individuais produzidos pela
adicao dos elementos de liga, estes elementos provocam o retardo do inicio das transformacgdes
perliticas e bainiticas. Isto pode ser explicado de maneira simplificada pelo fato de que a difusao
lenta destes elementos inicialmente dissolvidos na austenita, para permitir a nucleacdo das outras
fases a partir da mesma, atrasa a transformacao. Este fendmeno permite a obtencdo de estrutura
martensitica em pecas de grandes espessuras, que € o caso de componentes mecanicos utilizados
nas industrias aerondutica, automobilistica, naval, petroquimica, entre outras. A figura 2.4 mostra
a curva TTT desta liga, onde € possivel observar o deslocamento do inicio das transformacgdes

ferriticas e bainiticas para a direita, ou seja, num maior tempo.
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Figura 2.4: Curva TTT do ago AISI 4340 (SILVA, 1988, p. 107)

E importante ressaltar que devido ao ago AISI 1050 ndo formar martensita, como visto na
figura 2.3, o0 mesmo serd mais ductil e consequentemente menos susceptivel a fragilizacdo por
hidrogénio, enquanto que o AISI 4340 mostrado na figura 2.4, que ¢ capaz de formar martensita,
e, portanto, possuir uma maior resisténcia mecanica, pode sofrer com o fendmeno.

Conforme explicado, o processo da témpera proporciona a formagdo da martensita que,
devido as tensdes causadas pelas deformagdes na rede, ¢ uma estrutura extremamente dura, tendo
como consequéncia um grande aumento da resisténcia mecanica do metal. Porém, este aumento
na resisténcia mecanica causa uma elevada reducao na ductilidade, resultando num material
extremamente fragil, inviabilizando a utilizagdo do mesmo.

Para se reduzir o problema da fragilidade na estrutura martensitica, existe um tratamento
posterior a t€émpera chamado revenimento. Ele consiste em elevar a temperatura do material
numa temperatura abaixo da temperatura de austenitizacdo por um determinado tempo para que

parte dos atomos de carbono se difunda para as posi¢des de equilibrio, reduzindo a deformacao
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da rede. Quanto maior o tempo e a temperatura de revenimento, menor serd a dureza final do aco
(SANTOS, 2006, p. 396).

Portanto, a utilizagdo do ago AISI 4340 ¢ interessante quando o mesmo ¢ submetido ao
tratamento da témpera, devido a sua alta temperabilidade, que aumentara a resisténcia mecanica
do mesmo, combinado ao tratamento do revenimento, que reduzird sua dureza, resultando numa
boa correlagdo entre resisténcia mecanica e tenacidade a fratura, que pode ser comprometida pela
presenca do hidrogénio, que aumenta ainda mais as tensdes internas, causando a fragilizacao

devido a reducao da tenacidade a fratura.

2.3 Fragilizacio da martensita revenida no aco AISI 4340

O tratamento de témpera e revenimento de acos de alta resisténcia mecanica tais como o
aco AISI 4340 pode levar a um indesejado fendmeno definido como fragilizagao da martensita
revenida (FMR). Este fenomeno ¢ responsavel por reduzir a capacidade de absor¢ao da energia
de impacto a temperatura ambiente de corpos-de-prova entalhados, ou ainda reduzir as
propriedades de tracdo de amostras sem entalhe ensaiadas a temperaturas sub-zero (MARCELO,
2007).

Eliaz (2002) afirma que a FMR acontece quando o ago ¢ revenido na faixa de 250 a 400 °C.
A fragilizagao ocorre pelo efeito combinado da segregagao de impurezas tais como P, S, N, Sb e
Sn nos contornos de grao durante a fase de austenitizacdo do aco e da precipitacdo de carbonetos
nos contornos de grao durante o revenimento nesta faixa de temperatura. Esta combinacdo faz
com que os contornos de grao sejam locais preferenciais para a iniciagdo e propagagao de trincas,
levando os agos que sofrem este tipo de fragilizacdo a fraturas intergranulares com tensdes muito
menores que o limite de escoamento do material. A figura 2.5 mostra um exemplo da superficie
de fratura de um parafuso prisioneiro fabricado a partir do ago AISI 4340, temperado e revenido a
370 °C, que falhou em servico e apresentou fratura intergranular, indicando que o mesmo sofreu

FMR.
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Figura 2.5: Fractografia do ago AISI 4340 indicando fratura intergranular devido a FMR (MARCELO, 2007)

Conforme ja dito, a faixa de temperatura critica para a ocorréncia da FMR ¢ de 250 a 400
°C, pois a temperaturas menores que 250 °C a quantidade de carbonetos que se acumulam nos
contornos de grao sdo insuficientes para causar a fragilizacdo, enquanto que para temperaturas
maiores que 400 °C estes carbonetos assumem a forma esférica, que ¢ a forma que ocupa o maior
volume com a menor area superficial, afetando com menor intensidade os contornos de grao,
tendo como consequéncia um aumento da tenacidade do material.

Um fator que também influi no fendmeno da FMR ¢ a temperatura de austenitizagdo do
aco, pois quanto maior for esta temperatura, mais intensa ¢ a segregacdo das impurezas, maior
sera o crescimento dos graos e consequentemente menos graos terd a estrutura. Isso faz com que
haja uma menor area de contornos de graos disponiveis para a segregacao das impurezas e
carbonetos, fazendo com que o efeito seja potencializado.

Ainda de acordo com Eliaz (2002), as medidas que podem ser tomadas de maneira a evitar
este problema sdo: a fabricacdo de ligas de alta pureza, o que pode se tornar um processo muito
custoso; evitar o revenimento na faixa de temperaturas criticas, o que levaria a um certo prejuizo

na tenacidade a fratura da liga, podendo ndo ser possivel; ou ainda a adicao de 1,5 a 2% de Si na

liga, que tem a capacidade de suprimir a cinética da FMR, como por exemplo o aco 300M (AMS
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6257), que ¢ uma modificacio do AISI 4340 com adi¢do de 1,5% de silicio, utilizado na

fabricacdo de trens de pouso de aeronaves gigantes.

2.4 Formas de contaminacio por hidrogénio

Existem trés situacdes distintas que promovem a difusdo do hidrogénio na estrutura
cristalina dos acos. Ela pode ocorrer no processo de fabricagdo do mesmo, em tratamentos
superficiais € com as pecas em Servico.

Durante o processo de fabricacao do aco, existe a possibilidade do ambiente em que o aco
esta sendo produzido conter hidrogénio, fazendo com que o mesmo possa se difundir facilmente
pelo metal liquido, ficando aprisionado no mesmo no final da solidificagdo. Por este motivo,
durante a produ¢do de acos suscetiveis a fragilizagdo por hidrogénio, como o AISI 4340, ¢
obrigatorio o processo chamado de desgaseificagdo, que consiste basicamente na agitagdo do ago
liquido num ambiente sujeito a vacuo para facilitar a retirada do hidrogénio do material (SILVA,
1988, p. 379 — 380).

Os tratamentos superficiais dos agos sdo usados para diferentes finalidades, tais como a
protecdo dos mesmos contra a corrosdo, produzir uma camada superficial com maior resisténcia
mecanica (cementacdo e nitretacdo), entre outros. Alguns destes tratamentos podem gerar o
hidrogénio como resultado das reagdes quimicas envolvidas no processo. Como exemplo pode-se
citar a eletrodeposi¢do, que estd sujeita a geracdo de hidrogénio no tratamento de limpeza
superficial através da decapagem, limpeza eletroquimica e também na propria deposi¢ao do metal
protetor sobre o aco (DINI, 1993, p. 21).

Por fim, a difusdo do hidrogénio em pecgas de ago em servico pode ser proveniente de varias
fontes. Neste caso, a contaminagdo ¢ resultante do ambiente a que o material estd exposto. Se o
material estiver exposto a um ambiente acido, haverd a corrosdo do acgo, e o resultado desta
corrosdao promove a formacao de hidrogénio (DINI, 1993, p. 21). Além disso, nos processos de
protecao catddica do aco em ambientes severos também ha a geracdo de hidrogénio, sendo que
apesar da prote¢do catddica reduzir a taxa de corrosdo do ago, a0 mesmo tempo expde 0 mesmo a
fragilizagdo por hidrogénio (WANG, 2009, p. 2803). A exposi¢do ao hidrogénio também ¢
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resultado do processo de esterilizagdo de equipamentos de ambuladncias, Onibus, trens e avides
pelo uso de vapor de peroxido de hidrogénio (H,O;), que por possuir propriedades
descontaminantes sao muito utilizados para este proposito, porém pode causar o problema da
fragilizacao por hidrogénio de equipamentos susceptiveis (HASSAN, 2011, p. 3639).

Portanto, durante toda a vida 1til dos acos suscetiveis a fragiliza¢do por hidrogénio, desde a
produgdo até eventuais fraturas ou descarte por perda das propriedades, os mesmos podem estar
expostos a este problema, sendo necessaria uma constante manutengdo preventiva, de forma a
avaliar os efeitos da fragilizacao para a reducao do risco de falhas.

Neste trabalho sera simulada a contaminagdo por hidrogénio que ocorre com as pecas em
servico, sendo que a geragdo do hidrogénio sera proporcionada por meio de uma célula

eletroquimica com carregamento catodico.

2.4.1 Susceptibilidade do aco AISI 4340 a fragilizaciao por hidrogénio

Conforme ja explicado, a formacao de hidrogénio ocorre em praticamente todos os tipos de
ambientes, sendo importante esclarecer os processos eletroquimicos envolvidos nas reacdes de
formagdo e difusao do mesmo, de maneira a se entender a susceptibilidade do ago AISI 4340 a
fragilizacao por hidrogénio.

Para tanto, deve-se conhecer como funciona a cinética das reagdes de adsorcao (superficie)
e absor¢do (rede cristalina) em processos eletroquimicos, que serdo usados como base para a
realizacdo da parte experimental.

De acordo com Wolynec (2003), quando um metal ¢ mergulhado numa solucao aquosa, da-
se inicio a reagao 2.1, com a formagdo dos ions dentro da solu¢do e com a permanéncia dos

elétrons dentro do metal, que ¢ indicado por M.

M + nH,O — M(H,0),”" + ze 2.1

Estes elétrons carregam eletricamente o metal e criam um campo elétrico dentro da solucdo,

que faz com que os ions, que sdo carregados positivamente, tendam a ficar retidos na vizinhanca

18



da interface metal-solu¢do. Ap6s um tempo relativamente curto (fragdes de segundo), estabelece-
se uma situacdo de equilibrio caracterizada pela formagdo de uma dupla camada elétrica,

chamada de “dupla camada de Helmholtz”, conforme mostra a figura 2.6.

plano de Helmholtz
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Figura 2.6: Esbogo da formagdo da dupla camada na interface metal/eletrolito (WOLYNEC, 2003, p. 22)

A formagdo do hidrogénio pode ocorrer tanto em meio acido quanto em meio alcalino,

cujas reacoes sao (JANSEN, 2008):

Em meio 4cido: 2H;0" +2¢ — H,T + 2H,0 (2.2)
Em meio alcalino: 2H,0 +2¢ — HzT +20H (2.3)

Ambas as reagdes acontecem em duas fases, ou seja, antes da formagao do gas hidrogénio,
existe a presenca de ions H'. Desta forma, estes fons H' podem ser atraidos pelo campo elétrico
da interface metal/eletrolito mostrada na figura 2.6, podendo ficar adsorvidos na superficie do

metal segundo a reacao:

H +¢ +M — M-H (2.4)
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O hidrogénio adsorvido ¢ muito reativo, sendo que o produto explicitado na reagdo 2.4 ¢
bastante instavel. Logo, o hidrogénio adsorvido na superficie do metal pode seguir por dois
caminhos: caso ele se combine com outro hidrogénio adsorvido na superficie do metal eles
formam hidrogénio molecular e sao liberados na forma de gés; ou ainda ele pode se difundir para
o interior do metal, podendo causar o problema da fragilizagdo devido a sua distor¢do da rede
cristalina ou ainda seu acimulo em aprisionadores.

Para avaliar as consequéncias do hidrogénio absorvido pelo metal deve-se conhecer a 2* Lei
de Fick, que pode ser definida por difusdo no estado sélido em regime ndo-estacionario e ¢ regida

pela equacdo (considerando difusdo unidirecional):

5 =5 (05) @

A equacao 2.5 mostra a dependéncia da concentragdao (C) do elemento em difusdo com a
posi¢do na amostra (x) e com o tempo (t), em que (D) indica o coeficiente de difusdo do elemento
na amostra (CALLISTER, 2007, p. 115).

Caso o coeficiente de difusdo ndo dependa da composi¢do e, portanto, da posicao, a 2* Lei

de Fick pode se simplificada por:

ac _ . d%C
35 Vo= (2.6)

Como o elemento hidrogénio possui um diametro atdomico calculado de 0,1058 nm (atomo
de Bohr), sendo menor que o parametro de rede da estrutura CCC do ago, que ¢ de 0,2866 nm
(CALLISTER, 2007, p. 41, 42), ¢ de se esperar que o mesmo tenha um alto coeficiente de
difusdo pela estrutura cristalina do aco e, de acordo com a 2% Lei de Fick, apresente uma grande
facilidade em se infiltrar na sua estrutura cristalina por difusdo no estado solido e aumentar sua
concentracao.

Além da difusdo, existe a teoria de que o transporte de hidrogénio também pode ocorrer
através das discordancias presentes na rede cristalina do metal, que funcionam como caminhos

para a passagem e a retencdo de hidrogénio. De acordo com Hertzberg (1996), o transporte de
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hidrogénio por essas discordancias pode ser de muitas ordens de grandeza superior ao
relacionado a difusao.
Uma vez dentro da estrutura cristalina do metal, o hidrogénio pode ser recombinado

segundo duas diferentes reagdes, mostradas em 2.7a e 2.7b.

2M-H — 2M + H, (2.7a)
M-H+H +e¢ —M+H, (2.7b)

Em ambas as reacdes, nota-se que o hidrogénio volta a forma molecular (gas) dentro da
estrutura cristalina do metal, ou seja, ele aumenta de volume. Ao aumentar de volume ¢ que o
mesmo pode causar a fragilizagdo, pois causa uma distor¢do na rede cristalina, aumentando as
tensdes e reduzindo a forga das ligagdes entre os atomos do metal.

Como visto anteriormente, estruturas martensiticas sdo caracteristicas por possuirem grande
dureza devido a distor¢cdo que os atomos de carbono causam na rede cristalina do ago. Esta
distorcao, combinada com a alta capacidade de difusdo do hidrogénio e sua distor¢ao na rede,
aumenta as tensodes residuais no mesmo, elevando ainda mais a dureza e consequentemente
causando a fragilizacdo, podendo levar a fraturas frageis (LIU, 2008, p. 218).

Aliado a este fator, o transporte de hidrogénio ¢ influenciado fortemente pela presenga de
aprisionadores de hidrogénio, tais como contornos de grdo, discordancias, porosidades,
carbonetos e particulas nao metalicas, sendo que estes locais podem agir como armadilhas de
hidrogénio. Como estes defeitos geralmente se localizam préximos dos contornos de grao, existe
a tendéncia do acumulo de hidrogénio nestas regides, fazendo com que as liga¢des entre os
contornos de griao sejam enfraquecidas, podendo levar a fraturas intergranulares e frageis (LEE,
2004, p. 1126). Estas ligagdes sao enfraquecidas devido a altissima pressdo interna que o
hidrogénio causa nesta regido, sendo superior ao limite de resisténcia a tragao local, levando-o a
fratura. De acordo com Kieselbach (2000), a relacdo entre a concentragdo de hidrogénio e a

pressdo interna no metal ¢ regida pela equagdo de Sievert, que ¢ dada por:
Cy = kTWIPHZ (2.8)
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Na equacdo 2.8, cy ¢ concentragdo de hidrogénio dada em porcentagem ou ppm, Py, € a
pressdo parcial do hidrogénio sobre o metal, dada em atm ou MPa e kr € a constante cinética da

reacdo que pode ser determinada pela equagao de Arrhenius:

kp = koe(%) (2.9)

Na equagdo 2.9, ko € um coeficiente pré-exponencial independente da temperatura, Q ¢ a
energia de ativacdo da reagdo, dada em unidade de energia por mol, R ¢ a constante universal dos
gases, com unidades compativeis com Q e T ¢ a temperatura absoluta.

A equagdo 2.8 mostra que a pressdo interna e a concentragdo sdo linearmente
proporcionais, levando a conclusdo que quanto maior a concentragdo de hidrogénio, maior a
pressao interna causada pela sua presenca. Além disso, € possivel observar da equagdo 2.9 que na
medida em que se aumenta a temperatura, maior serd o coeficiente kr, e consequentemente,
maiores as concentracdes de hidrogénio e pressdes internas. Quando se relaciona estas equagdes
com o diagrama Fe-H da figura 2.2, fica claro mais uma vez que quantidades muito pequenas de
hidrogénio sdo responsaveis por pressdes internas extremamente altas, fragilizando o ago e
causando sua fratura.

Conforme ja explicado, o ago AISI 4340 possui a adi¢ao de varios elementos de liga, sendo
que muitos deles podem formar carbonetos. Além disso, sua utilizagdo estd normalmente
condicionada a estrutura martensitica revenida. Estes fatores levam este tipo de ago a possuir uma
grande suscetibilidade a fragilizacdo por hidrogénio devido aos dois fatores, ou seja, a

fragilizacdo por hidrogénio da martensita e pelos aprisionadores de hidrogénio.
2.5 Mecanismos de fragiliza¢ao por hidrogénio

Inimeras teorias propdoem modelos que procuram explicar 0 micromecanismo que causa a

fragilizacdo por hidrogénio nos metais. De acordo com Wang (2009), os dois modelos mais
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aceitos atualmente sdo o “Hydrogen enhanced local plasticity” (HELP) e o “Hydrogen-induced
decohesion” (HEDE).

O modelo HELP, que pode ser traduzido como “Aumento da plasticidade local pelo
hidrogénio” consiste na teoria de que o hidrogénio atomico difundido na rede cristalina do ago
aumenta a mobilidade das discordancias presentes no mesmo, causando uma reducdo na
resisténcia ao cisalhamento do mesmo. Esta diminui¢do na resisténcia ao cisalhamento facilita a
formacdo de microvazios (dimples), que se coalescem ao longo de planos de deslizamento
preferenciais resultando numa fratura extremamente localizada (WANG, 2009, p. 2803).

J4 0 modelo HEDE, que pode ser traduzido como “Decoesao induzida pelo hidrogénio”,
afirma que as ligagdes atomicas na ponta de uma trinca sdo enfraquecidas pela dilatacdo da rede
cristalina causada pela presenca do hidrogénio. Isto faz com que a energia necessaria para
provocar a fratura seja diminuida. Neste modelo, o mecanismo de fratura ¢ caracteristico de
clivagem, que atinge a familia do plano (100) do sistema cubico de corpo centrado (CCC),
resultando numa fratura fragil do ponto de vista macroscopico (WANG, 2009, p. 2803).

Além destes existem varios outros modelos que também procuram explicar o fenomeno.

Lee (2004), Liu (2008) e Nanninga (2009) afirmam que contornos de grao, discordancias,
carbonetos e particulas ndo metalicas podem atuar como aprisionadores de hidrogénio. Como
estes defeitos geralmente se localizam proximos dos contornos de grio, existe a tendéncia do
acimulo de hidrogénio nestas regides, fazendo com que as ligagcdes entre os contornos de grao
sejam enfraquecidas, podendo levar a fraturas intergranulares.

Chapetti (2003) explica que existe uma superposi¢ao dos efeitos de aplicacdo de tensdes
ciclicas, presenca de hidrogénio aprisionado nos arredores de inclusdes ndo metalicas e tensdes
internas ocasionadas pelos coeficientes de expansdo térmica das inclusdes geralmente serem
diferentes da matriz metélica, tornando estas regides preferenciais para iniciagdo e propagagao de
trincas. Nesta situagdo a importancia da presenca do hidrogénio ¢ confirmada no esbogo da figura
2.7, que mostra que ele ¢ o responsavel pela iniciacdo de um trinca nos arredores de uma
inclusdo, sendo este o ponto de partida para a propagacdo desta trinca devido a carregamentos

ciclicos.
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Figura 2.7: Inicia¢do de uma trinca devido ao hidrogénio nos arredores de uma inclusdo (adaptado de CHAPETT]I,

2003, p. 229)

Ainda na figura 2.7, Chapetti (2003) mostra uma ODA (Optical Dark Area), que pode ser
traduzido como “area escura Optica” que como o proprio nome sugere, quando observada num
microscopio Optico, a superficie de fratura desta regido é escura, diferentemente da regido ao
lado. Quando observada num microscopio eletronico da varredura, esta ODA mostra uma
superficie bastante aspera, diferente da superficie ao redor, que mostra uma superficie tipica de
fratura por fadiga. O autor afirma que esta diferenca de superficie de fratura nos arredores de uma
inclusdo comprova que o hidrogénio aprisionado influencia crucialmente na iniciagdo e
propagacdo de trincas a partir de inclusdes, o que refor¢a as declaragdes de Lee (2004), Liu
(2008) e Nanninga (2009).

Troiano (1960) propde que o hidrogénio difunde pela rede cristalina do metal devido a um
gradiente de tensdo para regides de alta triaxialidade de tensdes como, por exemplo, pontas de
trincas, reduzindo a resisténcia coesiva da rede e levando a fragilizagao.

Em metais tais como niobio, zirconio e titanio ainda pode haver a formacao de segundas
fases, ou seja, hidretos, que podem levar a fratura pelo mecanismo de clivagem (DINI, 1993, p.
20), sendo este fenomeno também apontado por Taha (1999).

Apesar de serem muitos os modelos que procuram explicar os mecanismos da fragilizacao
por hidrogénio, todos eles concordam num mesmo ponto: o hidrogénio causa no metal uma
reducdo na ductilidade, facilitando propagacao de trincas, sendo que em estdgios mais avangados

causa empolamentos e finalmente a fratura do mesmo.
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2.6 Superficie de fratura do aco AISI 4340 fragilizado

Diversos estudos do tema constataram diferentes superficies de fratura de materiais
fragilizados pelo hidrogénio, sendo que diferentes tipos de ago susceptiveis sujeitos a diferentes
parametros de ensaio resultaram em superficies de fratura distintas.

Segundo Wang (2009), o aco susceptivel API X70, usado para a fabricacao de dutos para a
industria petroquimica, quando ensaiado mecanicamente resultou num micromecanismo de
fratura alveolar quando submetido a um pré-carregamento de hidrogénio, como mostra a figura
2.8a, enquanto que quando exposto a um carregamento dindmico (exposi¢do ao hidrogénio
durante o ensaio mecanico), apresentou clivagem como micromecanismo de fratura
predominante, como observado na figura 2.8b, sendo que ambos os ensaios possuiam a mesma

densidade de corrente, evidenciando uma maior severidade do carregamento dinamico.

a) Pré-carregamento b) Carregamento dinamico

Figura 2.8: Fractografias do ago API X70 (WANG, p. 2807, 2009)

Nanninga (2009) estudou o efeito de varios fatores na fragilizagdo por hidrogénio. O
resultado de maior destaque mostrou que o aumento da resisténcia mecanica de um aco aumenta
sua susceptibilidade ao fendmeno, pois o aco 4037 temperado e revenido a varias temperaturas
(diferentes durezas) apresentou uma mudan¢a do micromecanismo de fratura de alveolar para
intergranular na medida em que se aumentou a dureza, nas condi¢des sem carregamento € com

carregamento de hidrogénio. Resultados semelhantes foram obtidos por Lee (2004) com agos de
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alta resisténcia mecanica a altas temperaturas usados em pds de turbinas e trocadores de calor,
mostrando da mesma forma uma mudanga na superficie de fratura de alveolar para intergranular
apods o carregamento de hidrogénio.

Especificando mais o estudo para o ago AISI 4340, Liu (2008), Hassan (2011) e
Ramamurthy (2011) observaram que esta liga na condi¢do temperada e revenida também
apresenta uma mudanga do mecanismo de fratura de alveolar para intergranular quando
submetida a um carregamento de hidrogénio. Um exemplo destas superficies ¢ mostrado na

figura 2.9.

10pm WD 12.4mm

a) Nao fragilizado (alveolar) b) Fragilizado (intergranular)

Figura 2.9: Fractografias do ago AISI 4340 (HASSAN, p. 3644, 2011)

Apos esta analise fica evidente que a fragilizagdao por hidrogénio afeta de maneira diferente
os varios tipos de agos susceptiveis, sendo fun¢do da composicdo quimica, do tratamento térmico
efetuado que altera a resisténcia mecanica, da agressividade do meio, do tempo de exposi¢do ao
meio agressivo, entre outros fatores.

Hertzberg (1996) resumiu o processo de fragilizagdo por hidrogénio no fluxograma da
figura 2.10, mostrando como diferentes fontes de hidrogénio e formas de transporte e reten¢do

podem culminar em diferentes micromecanismos de fratura.
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Figura 2.10: Fluxograma relacionando fontes de hidrogénio e formas de transporte e retengdo com o

micromecanismo de fratura (adaptado de HERTZBERG, 1996, p. 490)

Intargranufar

E possivel observar também que vérios autores obtiveram resultados semelhantes quando
ensaiaram o ago AISI 4340, o que leva a concluir que quando o mesmo ¢ fragilizado ele tende a

sofrer fratura intergranular, levantando a hipdtese de que o hidrogénio retido na estrutura dessa
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liga difunde-se para as regides de contornos de grdo, afetando mais gravemente estas regides, em

detrimento a fragilizacao devido a distor¢ao da rede cristalina causada no interior dos graos.

2.7 Ensaio normatizado de tenacidade a fratura por flexdo em 3 pontos

Neste trabalho procurou-se realizar procedimentos normatizados para a determinagdo da
tenacidade a fratura, porém alguns parametros foram alterados de maneira que os resultados
encontrados para o fator de intensidade de tensdo critico ndo podem ser tomados como efetivos
devido as alteragdes realizadas, servindo apenas como base de comparagdo para os corpos-de-
prova contaminados por hidrogénio e nao contaminados, que ¢ o objetivo principal do trabalho.
Desta forma o mesmo serda denominado “Tenacidade a fratura aparente” devido a sua forma de
calculo ser idéntica a da tenacidade a fratura e serd representado pelo simbolo K. Convém
mencionar entdo todo o procedimento determinado pelas normas de maneira a explicar as
alteragcdes que foram realizadas no ensaio.

Para a realiza¢do de um ensaio de tenacidade a fratura, primeiramente deve-se ter em mente

que uma trinca pode ser solicitada de trés maneiras diferentes como mostra a figura 2.11.

Y

Mode 1 Mode I Mode (!|

Figura 2.11: Modos de abertura da trinca (HERTZBERG, 1996, p.321)

O modo I de solicitagdo ¢ o modo de abertura, em que hd uma tensao na direcdo do eixo vy,

perpendicular & superficie da trinca. No modo II de solicitagdo uma tensdo de cisalhamento ¢
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aplicada na direcdo do eixo x, perpendicular & ponta da trinca. J4 no modo III de solicitacdo,
existe uma tensdo de cisalhamento na direcdo do eixo z, paralela a ponta da trinca. E importante
ressaltar que o modo I de solicitagdo ¢ o mais comum nos casos de engenharia que envolvem
fratura de componentes (HERTZBERG, p. 321, 322). Por este motivo, as normas ASTM E399 —
09 e ASTM 1820 — 08a determinam os procedimentos de célculo do fator de intensidade de
tensdo para corpos-de-prova solicitados pelo modo I segundo diferentes configura¢des de ensaio.

Diferentemente da resisténcia dos materiais, que estuda apenas materiais homogéneos e
livres de imperfeicdes, no ensaio de tenacidade a fratura existe a realizagdo de um entalhe no
corpo-de-prova. Existem basicamente trés configura¢des de entalhe, que sdo o entalhe reto, o
entalhe chevron e o entalhe terminado em forma de furo (ASTM E399 — 09, p. 7). Estes entalhes
sdao importantes devido ao fato deles serem o ponto de partida para a nucleacdo e propagacao de
uma pré-trinca de fadiga. A pré-trinca de fadiga ¢ uma importante etapa do ensaio, garantindo
uma condi¢do de alta severidade, pois no estudo da mecanica da fratura a condi¢do fundamental
para ensaios ¢ a presenca de uma trinca extremamente aguda, garantida pela realizagdo da pré-
trinca de fadiga, que ¢ responsavel por conferir uma regido com alta triaxialidade de tensoes,
levando o material a fratura com tensdes bastante inferiores ao que 0 mesmo suportaria caso fosse
homogéneo.

Para o ensaio de flexdo em 3 pontos a equacdo que calcula o valor de Kq ¢ dada por:

_ __ PoS a
Ko = Fmpwor/ (%) (210)

Na equagdo 2.10, Kq ¢ o fator de intensidade de tensdo critico no modo I de abertura de
trinca, Pq ¢ a forga, que ¢ encontrada na curva do ensaio, S é o espagamento entre os apoios, B é
a espessura do corpo-de-prova, By ¢ a espessura para corpos-de-prova ranhurados (no caso de
corpos-de-prova lisos By € igual a B), W ¢ a largura do corpo-de-prova, a ¢ o comprimento da

trinca e f(a/W) ¢ dada por:

a

1) = a 1'99_(W)(1_%)[2,15—3,93%+2,7(%)2]
f (W) = 3\/% 2(1+2%)(1_%)3/2
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Realizada a pré-trinca de fadiga, o ensaio de tenacidade a fratura em corpos-de-prova de
flexdo em 3 pontos consiste em apoiar as extremidades do corpo-de-prova com o entalhe para
baixo em suportes e aplicar uma carga no centro do mesmo, com uma velocidade de
deslocamento pré-determinada até a fratura do mesmo, obtendo como resultado uma curva da
forca em funcdo da abertura da boca da trinca, ou CMOD (Crack Mouth Opening Displacement).

A partir desta curva, parte-se para o calculo do Kq, que consiste em tragar uma reta sobre a
curva com uma inclinagdo de 5% em relagdo a reta correspondente a regido eldstica (parte linear)
do ensaio. No ponto de cruzamento entre a reta e a curva ¢ determinado o valor de Pq, que
dependendo do formato da curva pode ser igual ao valor de Ps (tipo 1), um pouco acima de Ps
(tipo II) ou ainda igual ao valor de P4y, que € a carga maxima atingida no ensaio (tipo III). Um

esboco de como encontrar o valor de Pg ¢ mostrado na figura 2.12.
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Figura 2.12: Esbogo da determinagdo do ponto Pq usado no calculo de Ko (ASTM E399 — 09, p. 10)

A norma ASTM E399 — 09 apenas garante resultados validos na 4rea da mecanica da
fratura linear-elastica em deformacdo plana, o que significa dizer que ela ndo contempla efeitos
de deformacgdes plasticas que podem ocorrer na ponta da trinca devido a um estado de tensdo
plana que pode ser resultado das dimensdes do corpo-de-prova. Por este motivo, esta norma
determina condi¢des de validade dos ensaios, que visam eliminar possiveis resultados

inadequados devido aos efeitos da fratura elasto-pléstica, que ndo sdo contemplados pela norma.
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A primeira condi¢do de validade ¢ dada pela equacdo 2.12.

Pmix < 1,10 2.12)
Pq

A condigdo 2.12 quer dizer que a razdo da carga maxima atingida no ensaio sobre a carga
Pq encontrada ndo pode exceder 1,10, pois caso isso ocorra o ensaio ja ndo estd mais no escopo
da mecanica da fratura linear-elastica, mas sim da elasto-plastica (ASTM E399 — 09, p. 9).

Validada a primeira condi¢do, deve-se realizar o seguinte calculo:
KA\ 2
2,5 (—Q) < (W —a) (2.13)

Na condi¢do 2.13, o. ¢ o limite de escoamento do material. Caso esta condi¢do ndo seja
satisfeita, o ensaio ndo ¢ valido e Kq ndo pode ser o valor de Kjc, que € o fator de intensidade de
tensdo critico em condi¢des de deformagdo plana, ou seja, a tenacidade a fratura em deformagao
plana do material.

Quando estas condi¢des nao sdo satisfeitas, existem dois caminhos a seguir: mudar o
procedimento de ensaio para um que contemple a mecanica da fratura elasto-plastica, ou ainda
aumentar as dimensdes do corpo-de-prova de maneira e evitar um estado de tensdo plana, que

pode se tornar inviavel dependendo da situagao.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizadas amostras do ago AISI 4340 obtidos por
fundicao convencional e pelo refino VAR. Amostras dos agcos em todas as condi¢des de témpera
e revenimento foram submetidas a analise metalografica. Corpos-de-prova de tenacidade a fratura
aparente foram confeccionados e tratados termicamente para posterior carregamento de
hidrogénio seguido de ensaio de tenacidade a fratura. Apos o ensaio, fractografias da superficie
de fratura dos corpos-de-prova e aferi¢des de dureza foram realizadas. Detalhes de todas as

etapas do trabalho constam na sequéncia.

3.1 Processo de fabricacdo da matéria prima

O ago AISI 4340 utilizado neste trabalho foi produzido pela Villares Metals de maneira a
atender as normas AMS 6414K e AMS 64158, que se diferenciam basicamente pela norma AMS

6414K possuir uma etapa em que o material ¢ submetido ao processo VAR.

3.1.1 Aco AISI 4340 fabricado segundo a norma AMS 6415S

Para a confecgdo desta amostra foram realizados os seguintes processos:
a) Fabricacdo de lingotes de secdo transversal quadrada de 440 mm de lado a partir da matéria
prima fundida na faixa de 1550 a 1560 °C e solidificagdo até a temperatura ambiente, com
composi¢do quimica especificada pela norma AMS 6415S, comprovada pelo certificado de
qualidade emitido pela Villares Metais (Anexo I) e analise quimica realizada pela empresa

Labteste (Anexo III), cujos resultados sdo resumidos na tabela 3.1:
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Tabela 3.1: Comparagdo entre a norma AMS 64158 ¢ os certificados emitidos pela Villares Metais e pela Labteste

Norma AMS 6415S Certificado Villares| Certificado Labteste
Elemento minimo maximo % em peso % em peso
(% em peso) | (% em peso)

Carbono 0,38 0,43 0,39 0,38
Manganés 0,65 0,85 0,76 0,73
Silicio 0,15 0,35 0,29 0,27
Fosforo - 0,025 0,006 0,006
Enxofre - 0,025 0,001 0,003
Cromo 0,70 0,90 0,75 0,74
Niquel 1,65 2,00 1,65 1,60
Molibdénio 0,20 0,30 0,23 0,23
Cobre - 0,35 0,02 0,024
Vanadio - - <0,01 0,007
Titanio - - < 0,005 0,003
Nidbio - - <0,01 0,01
Aluminio - - 0,026 0,03
Estanho - - < 0,005 0,003
Nitrogénio - - 0,0037 -

Hidrogénio - - < 0,00015 -

b) Aquecimento dos lingotes até a temperatura de 1260 a 1280 °C por um tempo minimo de 6
horas para se obter homogeneizacdo da estrutura, seguido de laminacdo até o didmetro de
aproximadamente 58 mm com temperatura final de laminagdo entre 800 ¢ 850 °C.
¢) Recozimento das barras laminadas na temperatura de 660 a 680 °C por 5 horas e resfriamento
ao ar.
d) Usinagem por descascamento até o didmetro de 50 mm.
e) Amostragem e exames de qualidade, que constam no anexo 1.

Da tabela 3.1 ¢ possivel observar que as quantidades de impurezas, tais como niobio,
estanho e nitrogénio por exemplo, somam uma quantidade muito pequena, o que reduz muito a
possibilidade da ocorréncia da fragilizacdo da martensita revenida, que como visto na se¢do 2.3 ¢

bastante influenciada pela presenga destas impurezas.
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3.1.2 A¢o AISI 4340 fabricado segundo a norma AMS 6414K

Para a confec¢ao desta amostra os processos realizados diferem do anterior em alguns
pontos que sdo detalhados na sequéncia:
a) Fabricacdo de eletrodos de secdo transversal circular de 580 mm de didmetro a partir da
matéria prima fundida na faixa de 1550 a 1560 °C e solidificacdo até a temperatura ambiente,
com composi¢do quimica especificada pela norma AMS 6414K, comprovada pelo certificado de
qualidade emitido pela Villares Metais (Anexo II) e andalise quimica realizada pela empresa

Labteste (Anexo IV), cujos resultados sdo resumidos na tabela 3.2:

Tabela 3.2: Comparagao entre a norma AMS 6414K e os certificados emitidos pela Villares Metais e pela Labteste

Norma AMS 6414K Certificado Villares| Certificado Labteste
Elemento minimo maximo % em peso % em peso
(% em peso) | (% em peso)

Carbono 0,38 0,43 0,42 0,41
Manganés 0,65 0,90 0,78 0,75
Silicio 0,15 0,35 0,31 0,30
Fasforo - 0,010 <0,005 0,005
Enxofre - 0,010 <0,010 0,004
Cromo 0,70 0,90 0,87 0,90
Niquel 1,65 2,00 1,81 1,82
Molibdénio 0,20 0,30 0,27 0,30
Cobre - 0,35 0,02 0,017
Vanadio - - 0,06 0,07
Titanio - - 0,003 0,003
Nidbio - - <0,01 0,009
Aluminio - - 0,013 0,015
Estanho - - < 0,005 0,002
Boro - - 0,0005 0

Antimonio - - 0,001 -

Arsénio - - < 0,005 -

Nitrogénio - - 0,0021 -

Hidrogénio - - 0,00000 -

b) Refinamento do eletrodo pelo processo VAR obtendo-se um lingote de secdo transversal
circular de 650 mm.
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¢) Aquecimento dos lingotes até a temperatura de 1260 a 1280 °C por um tempo minimo de 10
horas para se obter homogeneizacao da estrutura, seguido de forjamento para um tarugo de se¢do
transversal retangular de 300 x 400 mm com temperatura final de forjamento entre 800 e 850 °C.
d) Reaquecimento dos tarugos até a temperatura de 1260 a 1280 °C por um tempo minimo de 5
horas, seguido de laminagdo até o didmetro de aproximadamente 50 mm com temperatura final
de laminagéo entre 800 e 850 °C.

¢) Recozimento das barras laminadas na temperatura de 660 a 680 °C por 5 horas e resfriamento
ao ar.

f) Usinagem por descascamento até o diametro de 44 mm.

g) Amostragem e exames de qualidade, que constam no anexo II.

Da mesma maneira como foi visto na tabela 3.1, a tabela 3.2 mostra uma quantidade de
impurezas extremamente baixa, inclusive com quantidades de fosforo, enxofre e hidrogénio
menores que as observadas na tabela 3.1. Isto também proporciona a esta liga praticamente ndo
sofrer com o fenomeno da fragilizagdo da martensita revenida, além de ser uma liga ainda mais

pura que a condizente com a norma AMS 6415S.

3.2 Caracterizacao estrutural

Para a realizacdo das micrografias, amostras do ago AISI 4340 convencional e VAR
recozidos, ou seja, da maneira que foi enviada pelo fornecedor, e também em todas as condig¢des
de témpera e revenimento (mostradas na se¢do 3.3) foram submetidas ao seguinte procedimento,
sugerido por Fazano (1980):

a) Lixamento em lixas de carbeto de silicio (SiC) na ordem de granulometria 100, 220, 320, 400,
600, 800, 1200 até a remogao dos riscos da etapa anterior;

b) Polimento com pastas de diamante de 6 e 1 pm até a remog¢ao completa dos riscos deixados na
etapa de lixamento de maneira a obter uma superficie espelhada;

¢) Lavagem da superficie com alcool num equipamento de ultrassom para uma limpeza mais

refinada;
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d) Observagdo da superficie resultante (antes do ataque quimico) em um microscopio Optico
Neophot modelo 32 para a visualizacdo da quantidade de inclusdes presentes nos acgos
convencional ¢ VAR;

e) Ataque quimico com uma solucdo de nital 2% (2% de acido nitrico e 98% de 4lcool) por um
tempo médio entre 15 e 20 segundos para a revelacdo da microestrutura;

f) Observagdo da microestrutura no microscopio Optico Neophot modelo 32 e também no

microscopio eletronico de varredura (MEV) Zeiss modelo EVO MA1S.

3.3 Quantidade de corpos-de-prova

De maneira a aferir a influéncia do hidrogénio na estrutura cristalina do aco AISI 4340,
foram padronizadas algumas condi¢des de tratamento térmico e de carregamento de hidrogénio,
de modo a obter uma comparagao entre os resultados, destacando a influéncia dos diferentes
tratamentos térmicos e dos diferentes carregamentos de hidrogénio. Foram feitos 3 corpos-de-
prova para cada condi¢do de tratamento térmico e carregamento de hidrogénio, obedecendo as
orientacdes da norma ASTM E399 — 09. Para cada aco, foram feitas 2 condi¢gdes de carregamento
de hidrogénio, 6 ¢ 9 horas, além da condi¢do ndo carregado, e 3 condi¢des de tratamento térmico,
350, 400 e 500 °C, totalizando 18 diferentes condi¢des de ensaio e 54 corpos-de-prova. Um

resumo destas condic¢oes ¢ dado na tabela 3.3.

Tabela 3.3: Quantidade de corpos-de-prova para cada condi¢do de ensaio

4340 convencional 4340 VAR
Hidrogenacdo em 4acido sulfurico - -
N Revenimento Revenimento
com concentragdo de 0,01 M 5 5 5 5 5 5
350 "C[400 "C|500 C|350 C|400 "C|500 C|Total

Sem hidrogenacgao 3 3 3 3 3 3 18

6 horas de hidrogenacao 3 3 3 3 3 3 18

9 horas de hidrogenagao 3 3 3 3 3 3 18
Total | 54
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E importante ressaltar que estes tempos de carregamento de hidrogénio foram baseados nos

resultados de um experimento realizado antes, que serd oportunamente explicado na segdo 3.7.

3.4 Confecc¢ao dos corpos-de-prova de tenacidade a fratura

A partir da matéria prima, foram confeccionados por usinagem corpos-de-prova de flexao
em 3 pontos para ensaios de tenacidade a fratura. Eles foram retirados a meio raio da se¢do

transversal dos lingotes na posi¢do L-C, conforme o destaque da figura 3.1:

Figura 3.1: Posigao de retirada do corpo-de-prova de tenacidade a fratura (ASTM E399 — 09, p. 3)

Na figura 3.1, as letras L, R e C indicam, respectivamente, as dire¢des longitudinal (ou
axial), radial e circunferencial (ou tangencial), formando um sistema de coordenadas que
referencia o sentido de laminagdo do material. Na nomenclatura da posi¢ao de retirada dos
corpos-de-prova, a primeira letra indica a dire¢do normal ao plano da trinca, enquanto que a
segunda letra representa a direcdo de propagagdo da trinca. Portanto, a posicdo L-C utilizada

neste trabalho significa que a direcdo longitudinal do sentido de lamina¢do da matéria prima ¢
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normal ao plano da trinca e ela se propaga na dire¢do circunferencial. As dimensdes dos corpos-

de-prova obedecem as normas ASTM E399 — 09 e ASTM E1820 — 08a, como mostra a figura 3.2

na qual a confec¢do do entalhe sera detalhadamente explicada na segao 3.6.

10 mm

7

|

3

D
=
=)
B

Nota 1: Angulo da ponta do entalhe < 90°

Dimensdes do corpo-de-prova de flexdo em 3 pontos segundo as normas ASTM E399 — 09 e ASTM

Figura 3.2:
E1820 - 08a

A foto da figura 3.3 mostra um exemplo de um corpo-de-prova pronto para o ensaio

mecanico, cujas medidas obedecem as da figura 3.2.

Figura 3.3: Corpo-de-prova usado no ensaio mecénico

3.5 Tratamento térmico dos corpos-de-prova

Antes da confec¢ao do entalhe mostrado na figura 3.2, os corpos-de-prova passaram por um

tratamento térmico de témpera a 845 °C por 1 hora de maneira a obter uma austenitizagio total da
38



estrutura seguido de resfriamento em 6leo a temperatura ambiente, resultando numa estrutura
final martensitica. Logo em seguida foram realizados tratamentos de revenimento em trés
diferentes temperaturas (350, 400 e 500 °C) por mais 1 hora para cada bloco de corpos-de-prova,
com resfriamento ao ar, obtendo a estrutura final maternsitica revenida. A sequéncia dos

tratamentos térmicos estd resumida no esbogo da figura 3.4.

1000

Témpera(1h)

800

600

Revenimentos (1 h)

400

200 1 \

Oleo

Temperatura (°C)

Tempo (horas)

Figura 3.4: Esbogo dos tratamentos térmicos dos corpos-de-prova

3.6 Ensaio de dureza

Apds o tratamento térmico, de maneira a complementar os resultados dos ensaios
mecanicos e das fractografias, foram realizados ensaios de dureza em amostras do aco AISI 4340
convencional e VAR sem tratamento térmico e com os tratamentos de 350, 400 ¢ 500 °C num
duréometro Pantec modelo RBS-M para a determinagdo das durezas Rockwell C referentes a cada
tratamento térmico, seguindo como padrao de ensaio a norma ASTM E18 — 08b. Para a obten¢ao
de uma valor confidvel de dureza para cada condicdo, dez medi¢des foram realizadas em cada

amostra e foi tomadas as médias entre elas.
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3.7 Confeccao dos entalhes

ApoOs o tratamento térmico e medicdo da dureza, os corpos-de-prova foram entalhados de
acordo com a figura 3.2. Nota-se que para cada corpo-de-prova foram feitos 2 entalhes, um com
profundidade de 3,5 mm e outro com profundidade de 1,5 mm, totalizando 5 mm. Os entalhes
foram realizados apoOs o tratamento térmico pois como suas dimensdes sao muito reduzidas,
qualquer alteracao dimensional causada pelas diferencas de temperatura poderia causar alteracdes
nos resultados obtidos, prejudicando os resultados dos ensaios.

Estes entalhes foram realizados pela técnica de eletroerosdo a fio, que consiste basicamente
num processo de remog¢ao de material por uma sucessao de descargas elétricas, que ocorrem entre
um eletrodo, que neste caso ¢ um fio metalico, € a peca, através de um liquido dielétrico. Nesta
técnica, a remocdo ¢ realizada por microfusdo do material em uma por¢do muito localizada da
peca, resultante do calor gerado pela descarga elétrica, obtendo uma grande precisdo dimensional
do entalhe.

O entalhe maior foi feito de modo a atender as especificagdes da norma ASTM E399 — (09,
na configuracdo de um entalhe reto, como indicado pela figura 3.5, em que W representa a
largura do corpo-de-prova, sendo este entalhe o ponto de partida para a abertura de uma pré-

trinca de fadiga.

-FATIGUE CRACK NOTE Z2& 4 N
8 '

8<90" N<

A
0.45W to 0.55W, —————=]
see note b

STRAIGHT THROUGH NOTCH
Figura 3.5: Tipo de entalhe escolhido para os ensaios (ASTM E399 — 09, p. 7)

O entalhe menor visa simular a pré-trinca de fadiga, sendo que a substitui¢do da pré-trinca
de fadiga pelo entalhe por eletroerosdo a fio procura ndo comprometer os resultados dos ensaios,
pois o entalhe foi feito com o menor didmetro de fio possivel, que ¢ de 0,25 mm, levando a uma

condi¢do de alta severidade, ou seja, uma trinca bastante aguda, fator de maior interesse nos
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ensaios de tenacidade a fratura. A figura 3.6 mostra uma fotografia dos entalhes feitos nos

corpos-de-prova, com suas respectivas dimensdes efetivas.

Signal A = SEA EHT = 20.00 kV 300 um Signal A = SEA EHT=2000KY st0pm ﬁ
Mag= 31X WD = 55.5 mm — ‘[ Mag= 31X WD = 55.5 mm — ”

unicamB uNICAME

Figura 3.6: Fotografia do entalhe: a) largura do entalhe maior (0,97 mm) e largura do entalhe menor (0,33 mm);

b) Profundidade total dos entalhes (5,47 mm). Microscopia eletronica de varredura

Nota-se na figura 3.6 que as dimensdes efetivas do entalhe sdo ligeiramente maiores do que
as especificadas. Isto se deve primeiramente as medi¢des, que devido ao tamanho extremamente
reduzido do entalhe podem apresentar erros e também ao proprio processo de fabricacdo dos
entalhes, pois como os fios para eletroerosao tém as medidas especificadas, ¢ de se esperar que os

entalhes realizados por estes fios fiquem com largura um pouco acima do diametro dos fios.

3.8 Carregamento de hidrogénio

Para se determinar os parametros utilizados no carregamento de hidrogénio, primeiramente
foi preparada uma amostra de cada ago (com e sem refino VAR) temperada e revenida a 400 °C
na forma de discos cilindricos de 2,5 mm de espessura conforme mostra o exemplo de um dos

discos usados na figura 3.7. Para se obter uma condi¢do de superficie propicia para garantir uma

41



boa adsor¢do e absor¢ao de hidrogénio no metal, estes discos foram lixados na sequéncia de lixas

de carbeto de silicio com granulometrias de 100, 220, 320 e 400.

Figura 3.7: Amostra usada na determinagao do tempo de carregamento de hidrogénio

Estas amostras foram montadas numa célula eletroquimica (figura 3.8), cuja montagem
consta de dois compartimentos de vidro separados pela amostra, que ¢ o eletrodo de trabalho.
Nestes compartimentos foi colocada uma solu¢do de H,SO4 com concentracdo de 0,01M no lado
B indicado na figura, que ¢ onde o hidrogénio foi produzido, e uma solucdo de NaOH com
concentracdo de 0,1M no lado A, onde o hidrogénio que atravessou a amostra foi detectado.
Também constam na célula um eletrodo de referéncia de calomelano saturado e por fim um
contra-eletrodo de platina, ambos dispostos no lado A da célula. Esta célula foi conectada a um
potenciostato/galvanostato EG&G Princeton Applied Research modelo 273A de maneira a
induzir as reacdes e realizar as medi¢des. Todo este aparato foi conectado a um computador para

o tratamento de dados através do software Powersuite.
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Figura 3.8: Célula eletroquimica para a determinagao do tempo de carregamento de hidrogénio

O motivo da montagem desta célula antes do carregamento de hidrogénio nos corpos-de-
prova de tenacidade a fratura foi para determinar quanto tempo € necessdrio para que seja
garantido que exista uma quantidade de hidrogénio atravessando a estrutura do material, e
consequentemente, uma parte do hidrogénio sendo retida no mesmo. Isto ¢ possivel determinar
através da medi¢cdo da corrente no lado A da figura 3.8, pois a partir do momento em que a
corrente comega a subir, significa que parte do hidrogénio que foi gerado no lado B ja atravessou
a amostra e se encontra no lado A.

Os resultados obtidos neste pré-ensaio estao mostrados nas figuras 3.9 e 3.10 da sequéncia,
que indicam uma corrente minima de 549,5 nA, ou seja, o inicio da detec¢cdo do hidrogénio, em
um tempo de ensaio de 12420 segundos (3,45 horas) para o ago convencional e uma corrente

minima de 136,7 nA num tempo de 11280 segundos (3,13 horas) para o ago VAR.
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Tempo para detecc¢do de hidrogénio no aco AlSI 4340 convencional
£000,0

5000,0

:

Corrente (nA)
g
[=]

2000,0

1000,0

\_ (12420,548,5)

0,0

o 2000 4000 G000 BOOD 10000 12000 14000 16000
Tempo(s)

Figura 3.9: Corrente em funcdo do tempo para a determinagdo do tempo de deteccdo de hidrogénio no aco AISI 4340

convencional

Tempo para detec¢do de hidrogénio
400,0

350,0

g
[=]

Corrente (nA)
z
[=]

g
[=]

(11280,136,7)
1500 ! M _‘I_Q__:.—r—""'.’-'1 W
100,0
o 2000 4000 6000 BO0O 10000 12000 14000 16000
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Figura 3.10: Corrente em fung@o do tempo para a determina¢do do tempo de detec¢@o de hidrogénio no ago AISI
4340 VAR
44



Esta diferenca nas correntes minimas e nos tempos de detec¢do do hidrogénio entre o ago
AISI 4340 convencional e 0 VAR podem ter ocorrido devido ao fato do ago VAR possuir uma
quantidade menor de impurezas que o convencional, como foi visto na se¢dao 3.1. Isto porque
como estas impurezas funcionam como aprisionadores de hidrogénio, o mesmo pode ter levado
mais tempo para saturar a estrutura do ag¢o convencional devido & maior quantidade de
aprisionadores para a sua acomodagdo, levando a um tempo maior para ele atravessar toda a
extensdo da amostra e ser detectado do outro lado.

A partir das figuras 3.9 e 3.10 foram determinados os tempos de carregamento de
hidrogénio como explicado na se¢do 3.3, que sdo de 6 e 9 horas, pois com estes tempos de
carregamento se tem a certeza de que existe uma certa quantidade de hidrogénio retida nos
corpos-de-prova. E importante ressaltar que também foi realizado um carregamento de
hidrogénio nas amostras do ago AISI 4340 convencional temperadas e revenidas a 350 e 400 °C
por um tempo de 3 horas para se ter uma estimativa se este tempo, que ¢ menor do que o
necessario para a detec¢do do hidrogénio conforme as figuras 3.9 e 3.10, ¢ suficiente para causar
alguma fragilizacao.

Apo6s determinado o tempo, parte-se para a montagem do aparato para o carregamento de

hidrogénio nos corpos-de-prova de tenacidade a fratura aparente, conforme mostra o esquema da

figura 3.11.
POTENCIOSTATO/
GALVANOSTATO
LA
———
Eletrodo de referéncia _, | ‘ -~ Corpo-de-prova
de calomelano saturado
H,50, 0,01 M
B . [~ Contra eletrodos
arra magnética de chumbo
("Peixinho™) C; ;3
—== Agitador magnético

Figura 3.11: Aparato para o carregamento de hidrogénio nos corpos-de-prova de tenacidade a fratura aparente
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A montagem consta de um béquer de um litro para a colocagdo da solugdo de H,SO4 com
concentragdo de 0,01M, que ¢é responsavel pela geracao de hidrogénio, um arame de titanio (para
realizar o contato) ligado ao corpo-de-prova, que € o eletrodo de trabalho, duas placas de chumbo
dispostas opostamente no béquer, que sdo os contra eletrodos e o eletrodo de referéncia de
calomelano saturado. Tudo isso montado sobre um agitador de maneira a impedir que as bolhas
formadas durante a reacdo fiquem presas na superficie do eletrodo de trabalho, impedindo a
adsor¢ao de hidrogénio na pega. O aparato foi ligado ao potenciostato/galvanostato EG&G
Princeton Applied Research modelo 273A para a aplicagdo de uma densidade de corrente de 10
mA/cm” no corpo-de-prova e induzir a reagdo.

E importante ressaltar que a concentragdo de 0,01M da solucdo de H,SOy4 foi determinada
de maneira a evitar qualquer efeito de corrosao sobre os corpos-de-prova, pois esta concentragao,
em que ¢ utilizado 0,5 mililitros de H,SO,4 de alta pureza para cada 999,5 mililitros de agua
destilada, apesar de fornecer a quantidade de hidrogénio necessaria para o carregamento, ndo ¢

suficiente para causar a corrosao, o que poderia influenciar nos resultados, invalidando-os.

3.9 Ensaio de tenacidade a fratura aparente

Apos todos os procedimentos anteriores, a parte mais importante do trabalho ¢ o ensaio de
tenacidade a fratura aparente, que tém por objetivo gerar os dados necessarios para o calculo da
tenacidade a fratura aparente K. O ensaio de tenacidade a fratura em corpos-de-prova de flexao
em 3 pontos consiste em apoiar as extremidades do corpo-de-prova com o entalhe para baixo em
suportes e aplicar uma carga no centro do mesmo, com uma velocidade de deslocamento
determinada (neste caso ¢ de 2 mm/min) até a fratura do mesmo, obtendo como resultado uma

curva da for¢a em fun¢do do deslocamento.
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3.9.1 Diferencas entre o ensaio normatizado e o realizado

E possivel observar que algumas mudangas foram realizadas no ensaio de tenacidade de
fratura aparente em relacdo ao normatizado, que esta explicado na se¢do 2.8. Estas mudancas
invalidam os resultados de tenacidade a fratura encontrados, como sera observado na segao 4.4,
sendo por este motivo definidos por tenacidade a fratura aparente. Porém, como o objetivo do
trabalho presente ¢ a avaliacdo do efeito do hidrogénio na estrutura do aco AISI 4340 e ndo a
medi¢do da tenacidade a fratura do mesmo, estes resultados, juntamente com as analises de
superficie de fratura, se tornam importantes na medida em que mostram o prejuizo as
propriedades mecanicas que o hidrogénio causa neste material. Um resumo das diferencas do

ensaio normatizado e o realizado é mostrado na tabela 3.4.

Tabela 3.4: Diferengas entre o ensaio normatizado pela ASTM E399 — 09 e o ensaio realizado

Ensaio normatizado (ASTM E399 - 09) Ensaio realizado
Pré trinca Fadiga (trinca aguda) eletroerosdo a fio (0,25 mm)
Carga X Abertura da bocadatrinca | Carga X Deslocamento do ponto de

Curva obtida

(CMOD) aplicagdo da carga
N3o validado para a condigdo de
max
Critério de validagdo 1 — < 1,10 revenimento de 500 oC ndo
Q hidrogenado (Secdo 4.4)
Ko\’
N3o validado para todas as
Critériod lidagdo 2 — = —
riterio de validacao 215 ( ) — (W a) condigbes (Segdo 4.4)

e

3.10 Analise da superficie de fratura

Realizados os ensaios e calculados os Kas, as superficies de fratura foram analisadas num
microscopio eletronico de varredura (MEV) ZEISS modelo EVO MAI15 com o objetivo de
verificar eventuais mudangas no micromecanismo de fratura dos corpos-de-prova hidrogenados e
sem carregamento de hidrogénio, de maneira a correlacionar os resultados obtidos nos ensaios
mecanicos com o micromecanismo de fratura, sendo outro importante indicativo do grau de
fragilizagdo causado pela presenga do hidrogénio.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apds toda a parte experimental, muitos dados importantes foram levantados e sdo
analisados na sequéncia com o objetivo de correlacionar os resultados dos diferentes ensaios com

o fendmeno da fragilizacdo por hidrogénio no ago AISI 4340.

4.1 Quantidade de microinclusoes

Conforme visto na se¢do 3.2, antes do ataque quimico para a revelacdo da microestrutura
foram tiradas fotos das superficies das amostras para mostrar a quantidade de microinclusdes
presentes na estrutura cristalina dos acos AISI 4340 convencional e VAR, conforme mostra a

figura 4.1, onde os pontos escuros indicam a presenga de inclusdes e segundas fases.

| —
a) Convencional b) VAR

Figura 4.1: Inclusoes e segundas fases presentes no aco AISI 4340

Observando as figuras 4.1a e 4.1b e realizando uma andlise qualitativa, ¢ possivel concluir

que o ago AISI 4340 VAR apresenta uma quantidade menor destes tipos de defeitos. Este
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resultado era de se esperar devido ao processo VAR ser realizado justamente para reduzir a
quantidade de microinclusdes presentes no aco, de maneira a se obter uma liga mais refinada.
Estes resultados podem alterar sensivelmente a susceptibilidade do ago AISI 4340 a
fragilizacdo por hidrogénio, como serd verificado nas secoes 4.4 e 4.5, devido a menor
quantidade de microinclusdes, que de acordo com Lee (2004), Liu (2008) e Nanninga (2009)

agem como aprisionadores de hidrogénio e podem levar a fraturas intergranulares.

4.2 Microestruturas

A analise metalografica realizada no aco AISI 4340 convencional sem tratamento térmico

evidenciou estrutura de perlita e ferrita proeutetdide conforme mostra a figura 4.2.

o Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV 10 um
C semTT  Mag= 200K X WD = 265 mm — %

a) Microscopio optico b) MEV

Figura 4.2: Microestrutura do ago AISI 4340 convencional sem tratamento térmico

Na figura 4.2b, em que a foto foi tirada no MEV, fica mais evidente a distingdo das fases,
sendo a fase lamelar perlita (ferrita e cementita) enquanto que a fase escura a ferrita proeutetoide.
Este resultado esta de acordo com Callister (2007), pois como este ¢ um ago hipoeutetdide e foi

resfriado lentamente em seu processo de fabricacado, esta € a estrutura resultante.
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As anélises metalograficas do ago AIST 4340 convencional temperado e revenido a 500 °C,
400 °C e 350 °C encontram-se nas figuras 4.3, 4.4 ¢ 4.5 respectivamente, mostrando que todos
eles apresentaram uma estrutura martensitica revenida, conforme era esperado apods os

tratamentos térmicos.

Gy -.._ Y ."&&

". L&
o

] - Si al A= SE1 HT—ZD.DD o) o o ]
Amostra A Mag= 200 KX WD = 18.5 mm — 0‘
a) Microscopio optico b) MEV

Figura 4.3: Microestrutura do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 500 °C

" Signal 1 EHT = 20.00 kv
Mag= 200K X WD =19.0mm

a) Microscopio optico b) MEV
Figura 4.4: Microestrutura do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 400 °C
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z St s AT e N
Signal A= SE1 EHT = 20.00 k'
Amostra E Mag= 2.00KX WD = 19.0 mm — 3
e

a) Microscopio optico b) MEV
Figura 4.5: Microestrutura do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 350 °C

De acordo com Reed-Hill (1982), as reacdes que ocorrem durante o revenimento podem ser
divididas em cinco estagios: no primeiro ha a precipitagdo do carbono presente na estrutura TCC
da martensita na forma de um carboneto que nao ¢ cementita (Fe;C), resultando numa estrutura
bifasica de carboneto e martensita de baixo carbono; no segundo estagio, ocorre a decomposi¢ao
da austenita retida (se houver) em bainita caso a temperatuta esteja entre 100 °C e 300 °C ou em
martensita caso a temperatura esteja abaixo de 100 °C; o terceiro estagio compreende a formagao
de cementita e ferrita a partir dos produtos das reacdes das etapas um e dois; o quarto estagio
envolve o crescimento das particulas de cementita e; o quinto estagio se aplica principalmente
aos acos-liga, com a formacao de compostos intermediarios e carbonetos complexos. Portanto, ao
final do ultimo estdgio a estrutura resultante ¢ bifasica, com particulas muito pequenas de
cementita, envoltas numa matriz de ferrita, podendo também haver particulas de outros
carbonetos no caso de agos-liga.

Callister (2007) afirma ainda que as dimensoes das particulas de cementita sao dependentes
do tempo e temperatura de revenimento, sendo que quanto maiores estes parametros, maior serd o
crescimento destas particulas ¢ menor a quantidade. E possivel observar esta tendéncia nas
figuras 4.3, 4.4 ¢ 4.5, que pelos tempos de revenimento terem sido todos iguais a uma hora, o
tamanho das particulas de cementita ficou sendo funcao apenas da temperatura de revenimento.
No caso do revenimento a 500 °C as particulas de cementita sdo maiores que as resultantes do

revenimento a 400 °C, que por sua vez sdo maiores que as resultantes do revenimento a 350 °C.
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Tanto Reed-Hill (1982) quanto Callister (2007) constataram que quanto menores as
dimensdes das particulas de cementita, ou seja, quanto menores os tempos e temperaturas de
revenimento, maiores serdo as durezas e resisténcias mecanicas resultantes devido ao fato da
grande quantidade de particulas pequenas gerarem uma extensa area de contato (contornos) por
unidade de volume entre a cementita e a ferrita, sendo que a cementita refor¢ca a matriz de ferrita
ao longo dos contornos, pois eles atuam como barreiras a0 movimento de discordancias.

Por este motivo ¢ intuitivo entender que as durezas e resisténcias mecanicas resultantes dos
revenimentos mostrados nas micrografias das figuras 4.3, 4.4 e 4.5 serdo maiores na medida em
que se diminuiu a temperatura de revenimento.

Os resultados das micrografias realizadas no aco AISI 4340 VAR sem tratamento térmico e
com revenimentos de 500 °C, 400 °C e 350 °C foram obtidos segundo o mesmo procedimento

realizado para o convencional e sao mostrados nas figuras 4.6, 4.7, 4.8 ¢ 4.9.

Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv !
b

Mag= 2.00KX WD=105mm

[

a) Microscopio 6ptico b) MEV
Figura 4.6: Microestrutura do ago AISI 4340 VAR sem tratamento térmico
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Signal A = SE1 EHT =20.00 kv
[ 1

Mag= 2.00KX WD = 9.5 mm

a) Microscopio optico b) MEV
Figura 4.7: Microestrutura do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 500 °C

6153

Signal A= SE1 CEHT R 200000 -
k — A I ! Mag= 2.00 KX WD =10.0 mm A $
BEri R e % o s
a) Microscopio optico b) MEV

Figura 4.8: Microestrutura do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 400 °C
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Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv
Mag= 2.00KX WD = 9.5mm

a) Microscopio optico b) MEV
Figura 4.9: Microestrutura do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 350 °C

No caso do ago AISI 4340 VAR também ¢ observada uma estrutura de perlita e ferrita
proeutetdide para a condicdo sem tratamento térmico (figura 4.6) e ainda fica evidente a maior
quantidade e menores dimensdes das particulas de cementita nos acos revenidos a menores
temperaturas (figuras 4.7, 4.8 e 4.9), que pelos mesmos motivos apontados na analise do aco

convencional, elevam a dureza da estrutura final.

4.3 Durezas e propriedades mecanicas relacionadas

Realizada a analise metalografica em todas as condic¢des utilizadas no trabalho, ensaios de
dureza foram feitos segundo procedimento da secao 3.6, cujos resultados das medigdes para o ago
AISI 4340 convencional constam na tabela 4.1. Nesta mesma tabela também sdo encontradas as
propriedades mecanicas relacionadas a estas durezas que foram calculadas a partir de dados do
ASM Handbook (1993), sendo que, quando necessario, estes foram os valores de limite de
escoamento ¢ limite de resisténcia a tracdo utilizados no trabalho para cada condicdo de

tratamento térmico.
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Tabela 4.1: Resultados das propriedades mecanicas do aco AISI 4340 convencional

Dureza Desvio | Dureza Rockwell Limite de Limite de resisténcia
Rockwell C| Padrao C [ASM escoamento [ASM a tragéo [ASM
(HRC) (HRC) |Handbook (HRC)] | Handbook (MPa)] | Handbook (MPa)]
Sem tratamento térmico 19 0,56 - - -
Revenido a 500 °C 39 1,05 41 1112 1233
Revenido a 400 °C 45 1,61 47 1353 1475
Revenido a 350 °C 47 1,28 49 1457 1580

Estes resultados mostram que houve uma pequena diferenca entre os valores medidos dos
constantes no ASM Handbook (1993), que para as mesmas temperaturas de revenido apresentam
uma dureza de aproximadamente 2 pontos acima de cada um dos valores encontrados. Isto pode
ter ocorrido devido a diferengas no procedimento de t€émpera e revenido usado em relagdo ao
utilizado pelo ASM Handbook (1993).

Os resultados dos ensaios de dureza do ago AISI 4340 VAR e suas propriedades mecanicas

calculadas a partir do ASM Handbook (1993) constam na tabela 4.2.

Tabela 4.2: Resultados das propriedades mecanicas do ago AISI 4340 VAR

Dureza Desvio | Dureza Rockwell Limite de Limite de resisténcia
Rockwell C| Padrao C[ASM escoamento [ASM a tracao [ASM
(HRC) (HRC) |Handbook (HRC)] | Handbook (MPa)] | Handbook (MPa)]
Sem tratamento térmico 17 1,36 - - -
Revenido a 500 °C 42 0,97 41 1253 1374
Revenido a 400 °C 45 0,84 47 1396 1519
Revenido a 350 °C 46 1,10 49 1436 1559

Verifica-se também uma pequena diferenga nos resultados de dureza do material utilizado
para os encontrados no ASM Handbook (1993), também devido a possiveis diferengas nos
procedimentos de témpera e revenimento.

Se forem comparadas as durezas referentes a tabela 4.1 e 4.2 nota-se que, com excecdo das
amostras que ndo foram tratadas termicamente, o desvio padrio das medi¢cdes no aco
convencional foi maior que no VAR, além das faixas de dureza dos agos tratados termicamente
terem sido de 39 a 47 HRC no convencional e 42 a 46 HRC no VAR, ou seja, uma variagao
maior no convencional. Isto pode ter ocorrido devido a maior heterogeneidade resultante da

fundi¢do convencional, que produz uma maior segregacdo das fases, como pode ser visto na
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microestrutura da figura 4.2a, enquanto que o refino VAR resulta numa maior homogeneidade
estrutural, produzindo menores variagdes.

Ainda analisando as tabelas 4.1 e 4.2, ¢ importante ressaltar que a susceptibilidade do aco
AISI 4340 temperado e revenido a fragilizacdo por hidrogénio ¢ verificada quando o mesmo
possui niveis de limite de resisténcia a tragdo acima de 1250 MPa, ou seja, durezas acima de
aproximadamente 40 HRC (ASM Handbook, p. 1717, 2002). Por este motivo, com excegdo da
amostra temperada e revenida a 500 °C do ago AISI 4340 convencional, que apresentou uma
dureza de 39 HRC, as amostras apresentam uma dureza elevada que mantém a susceptibilidade
do aco AISI 4340 a fragilizagdo por hidrogénio, ndo tornando esta diferenga um problema, pois
as variagdes nos resultados do ensaio mecanico serdo funcdo do tempo de carregamento de

hidrogénio para cada nivel de dureza.

4.4 Tenacidade a fratura aparente

Os graficos de for¢a em funcdo do deslocamento gerados pelo ensaio de flexdo em 3 pontos
do aco AISI 4340 convencional foram todos do tipo I ou do tipo III, que de acordo com a figura
2.12, mostra o procedimento que deve ser utilizado para a determinacdo de P, em que no tipo I
Pq € o ponto de intersec¢do da reta com a curva, enquanto que no tipo III Pg € igual a carga
maxima atingida no ensaio. Um exemplo de cada estd mostrado nas figuras 4.10 (sem
hidrogénio) e 4.11 (apo6s hidrogenagao) como forma de exemplificar seu formato, pois como cada
corpo-de-prova gera um grafico, torna-se repetitiva a colocacdo de todos eles no corpo do
trabalho, sendo que as curvas referentes a todos os ensaios estdo dispostas nos apéndices de A a

F.
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Grafico MTS para obter P
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—— Dados MTS — Reta secante com 5% de inclinagdo

Figura 4.10: Formato do grafico do tipo I (ago AISI 4340 convencional revenido a 400 °C sem hidrogenacéo)

Grafico MTS para obter Pq
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Figura 4.11: Formato do grafico do tipo III (ago AISI 4340 convencional revenido a 400 °C apds 6 horas de

hidrogenagao)

E importante ressaltar que quanto maior a severidade do tratamento térmico e da condicio
de hidrogenagdo, maior sera a regido eldstica do ensaio € menor ou nula a regido plastica,
indicando uma maior resisténcia mecanica ¢ uma tendéncia a obter graficos do tipo III, enquanto
que condi¢des menos severas geram maiores regides plasticas e graficos do tipo I, indicando uma

maior ductilidade, como pode ser observado nos graficos 4.10 e 4.11.
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A partir do levantamento destas curvas para todas as condi¢des definidas parte-se para o
calculo dos valores de tenacidade a fratura aparente, cujos resultados sdo mostrados na sequéncia,

separados para o aco AISI 4340 convencional e o VAR.

4.4.1 Aco AISI 4340 convencional

A partir do procedimento descrito no item 3.7, foram obtidos os valores de K4 para o aco
AISI 4340 convencional sem carregamento de hidrogénio, com carregamento de 6 horas, com
carregamentos de 9 horas e carregamentos de 3 horas para as condi¢des de revenimento de 400
°C e 350 °C conforme resumido na tabela 4.3, onde também ¢é possivel visualizar a dureza
resultante de cada tratamento térmico e também verificar o quanto houve de redugdo neste

parametro nos corpos-de-prova hidrogenados em relagdo aos nao hidrogenados.

Tabela 4.3: Resumo dos ensaios de tenacidade a fratura aparente do aco AISI 4340 convencional

Temperatura de revenido 500 °C 400 °C 350 °C
Dureza Rockwell C (HRC) 39 45 47
Na Na Na
Condigdo de hidrogenagao hidrogaeonado 6 horas | 9 horas hidrogaeonado 3 horas |6 horas |9 horas hidrogionado 3 horas |6 horas |9 horas

Tenacidade a fratura aparente
(MPa\/m)
Porcentagem de redugdo em
relagdo ao ndo hidrogenado

103,7 108,6 | 108,8 125,8 119,7 | 109,9 | 112,7 134,9 133,3 | 106,1 | 104,0

0,0% -4,7% | -4,9% 0,0% 4,8% |12,6% | 10,3% 0,0% 1,2% | 21,4% | 22,9%

A primeira analise que deve ser feita dos resultados destes ensaios ¢ que para a condi¢do de
revenimento de 500 °C e sem carregamento de hidrogénio o critério 1 mostrado na tabela 3.4 ndo
¢ validado. Isto pode ser explicado devido a menor dureza do mesmo, que em relagdao as outras
condig¢des o torna mais ductil, levando seu resultado a apresentar uma maior influéncia da fratura
elasto-plastica, invalidando este critério.

Além disso, em todas as condi¢des analisadas nenhum deles foi aprovado no critério 2 de
validacao da tabela 3.4. que nao foi atingido devido as dimensdes dos corpos-de-prova serem
muito reduzidas, levando os resultados do ensaio a regido de instabilidade, ou seja, de fratura

elasto-plastica, sendo este um dos motivos deste valor ser apenas uma tenacidade a fratura
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aparente, ndo sendo um valor de K¢ valido, relembrando que o valor de K4 serd apenas utilizado
para a comparagdo das amostras carregadas e ndo carregadas com hidrogénio, objetivando avaliar
seus efeitos.

Observando a tabela 4.3 fica evidente que se for analisada apenas a dureza em relagdo as
tenacidades a fratura independentemente da condi¢cdo de carregamento de hidrogénio ocorre uma
inversdo dos resultados que seriam esperados do ensaio, pois de acordo com Hertzberg (1996)
limites de escoamento e de resisténcia a tracdo mais elevados, ou seja, maiores durezas, resultam
em menores tenacidades a fratura, como mostra o esbogo da figura 4.12, em que a seta indica o

sentido para a melhora de ambas as propriedades.

Melhora da
resisténcia
mecanica e
tenacidade a
fratura

Gy a

Figura 4.12: Relagdo inversa entre tenacidade a fratura e resisténcia mecanica (adaptado de HERTZBERG, 1996, p.
406)

No caso dos ensaios realizados o que se observou foi um aumento da tenacidade a fratura

com o aumento da dureza, como mostra o grafico da figura 4.13, que ndo avalia as condi¢des de

carregamento de hidrogénio, mas apenas o tratamento térmico, ou seja, a dureza.
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Ensaios sem carregamento de hidrogénio

130 A
120 /
110 /
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Figura 4.13: Resultados da tenacidade a fratura em fungdo da dureza para o ago AISI 4340 convencional

Uma explicacdo provavel para a ocorréncia desta inversdo pode ser a substituicdo da pré-
trinca de fadiga pelo entalhe por eletroerosao a fio. Isto porque quando ¢ realizada a pré-trinca de
fadiga, ¢ garantida a presenga de uma trinca extremamente aguda, ou seja, com o raio de sua
ponta tendendo a zero, que gera uma alta triaxialidade de tensdes devido a relagdo inversa entre a
tensdo e o raio da ponta da trinca (HERTZBERG, 1996, p. 322). Por menor que tenha sido o
entalhe realizado pela eletroerosdo a fio, conclui-se que este ndo foi suficiente para causar a
triaxialidade de tensdes necessaria devido ao final do entalhe ser “arredondado”. A figura 4.14
mostra um esbo¢o de como seria a pré-trinca de fadiga comparada ao entalhe por eletroerosao a
fio. Esta falta de triaxialidade de tensdes pode ter provocado esta inversdo da curva da tenacidade

a fratura pela dureza.

A B

)

Raio da ponta tendendo a zero Raio da ponta definide (0,125 mm)

Figura 4.14: Comparagéo entre a pré-trinca de fadiga (A) e o entalhe feito por eletroerosdo a fio (B)
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Outro possivel fator que pode ter provocado esta inversdo foi a ndo conformidade dos
ensaios com o critério de validacdo 2 mostrado na tabela 3.4. Por fim, a substituicdo da abertura
da boca da trinca (CMOD) pelo deslocamento do ponto de aplicagdo da carga no eixo das
abscissas das curvas dos ensaios também pode ter contribuido a inversdo dos resultados
esperados de tenacidade e dureza.

Partindo para a avaliacdo do efeito do hidrogénio na tenacidade a fratura aparente do aco
AISI 4340 convencional, analisando a tabela 4.3 ¢ possivel observar resumidamente que na
medida em que se diminuiu a temperatura de revenimento, a tenacidade a fratura aparente apos
carregamento de hidrogénio também foi prejudicada. Isto estd de acordo com o que se era de
esperar, pois como visto nas microestruturas das figuras 4.3, 4.4 e 4.5, as particulas de cementita
na matriz ferritica apresentam-se menores ¢ em maior quantidade na medida em que se diminui a
temperatura de revenido, causando um aumento da dureza, como ¢ previsto por Reed-Hill (1982)
e Callister (2007), sendo este aumento da dureza (diminui¢do da temperatura de revenimento)
responsavel pela maior susceptibilidade ao fendmeno da fragilizagao por hidrogénio.

Uma analise detalhada esta dividida por temperatura de revenimento nas proximas segoes.

4.4.1.1 Temperado e revenido a 500 °C

Com os resultados da tabela 4.3 ¢ possivel construir o grafico da figura 4.15, que mostra a
variacdo da tenacidade a fratura aparente com o tempo de carregamento de hidrogénio para a
condigdo de revenimento de 500 °C, em que a porcentagem indica o quanto houve de variagdo

deste parametro nos corpos-de-prova hidrogenados em relacao aos nao hidrogenados.
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Figura 4.15: Tenacidade a fratura aparente em fun¢do do tempo de hidrogenagéo (Convencional revenido a 500 °C)

Nestas amostras foi possivel observar que ndo houve redugdo nos valores da tenacidade a
fratura dos acos hidrogenados por 6 e 9 horas em relacdo aos ndo hidrogenados. Na verdade o
que ocorreu foi um leve aumento desse valor em 4,7% para os hidrogenados por 6 horas e 4,9%
para os hidrogenados por 9 horas, que pode ser explicado pelas incertezas inerentes de todo
ensaio mecanico, que podem resultar em variagdes nos resultados e também pelo fato da dureza
final deste tratamento térmico ter sido menor que 40 HRC, que torna o aco relativamente ductil e,
de acordo com a ASM Handbook (2002), deixa de ser susceptivel a fragilizagao por hidrogénio.

Além disso, estes resultados mostraram uma leve tendéncia de melhora na tenacidade a
fratura aparente da liga nesta condic¢do. Isto pode ter ocorrido devido ao fato de que como este
aco apresentou-se relativamente ductil e ndo susceptivel ao fendmeno da fragilizagdo, a presenca
do hidrogénio em sua estrutura provocou uma distor¢ao em sua rede € causou um aumento na sua
resisténcia mecanica, assim como, por exemplo, a presenca do carbono no aco causa este efeito

também pela sua distor¢ao na rede.
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4.4.1.2 Temperado e revenido a 400 °C

O gréafico da tenacidade a fratura aparente resultante dos ensaios para o aco AISI

convencional temperado e revenido a 400 °C foi feito da mesma maneira e ¢ mostrado na figura

4.16.
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Figura 4.16: Tenacidade a fratura aparente em fungdo do tempo de hidrogenagéo (Convencional revenido a 400 °C)

No caso destas amostras observou-se que uma hidrogenacao por 3 horas causou uma
pequena redugdo de 4,8% em relagdo ao ndo hidrogenado, que pelas variagdes inerentes do
ensaio pode ndo ser um valor significativo, o que leva a concluir que este tempo ndo foi
suficiente para causar uma fragilizacdo no mesmo.

Para os casos de carregamentos de 6 ¢ 9 horas ja ¢ possivel verificar uma redugao
significativa da tenacidade a fratura aparente, sendo de 12,6% para 6 horas e de 10,3% para 9
horas, indicando que estes periodos de hidrogenagdo foram suficientes para fragilizar o metal.
Estes resultados estdo de acordo com o esperado, pois com uma dureza média de 45 HRC, o
metal j& se torna duro e fragil o suficiente para ser susceptivel ao fenomeno.

Ainda ¢ possivel observar que o tempo de hidrogenacdo de 6 horas foi suficiente para

saturar a estrutura cristalina do agco com hidrogénio, pois mesmo apds o aumento do tempo de
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carregamento para 9 horas ndo houve mais alteracdes expressivas na tenacidade a fratura

aparente, mantendo-se por volta dos 10% em relacdo ao nao hidrogenado.

4.4.1.3 Temperado e revenido a 350 °C

Os resultados dos ensaios realizados para a condi¢do de revenimento de 350 °C resumem-se

no grafico da figura 4.17.
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Figura 4.17: Tenacidade a fratura aparente em fungdo do tempo de hidrogenagéo (Convencional revenido a 350 °C)

Nota-se do grafico que o tempo de carregamento de 3 horas causou uma redugdo de apenas
1,2% na tenacidade a fratura aparente do aco, ndo sendo uma varia¢do expressiva e mostrando da
mesma forma que visto para o ago revenido a 400 °C que este tempo ndo ¢ suficiente para causar
a fragilizacdo do mesmo.

Do grafico também se verifica que as amostras que passaram por este tratamento térmico
foram as que apresentaram as maiores variagoes na tenacidade a fratura aparente para os casos de
hidrogena¢do por 6 horas e 9 horas, que mostraram redugdes médias de 21,4% e 22,9%,

respectivamente, que do ponto de vista de engenharia sdo redugdes bastante acentuadas. Isto pode
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ser explicado pela dureza resultante do tratamento térmico, que foi de 47 HRC, que torna o ago
bastante duro e susceptivel a fragilizagdo.

Neste caso também nota-se que ndo ha grande mudanca nos valores de tenacidade a fratura
aparente para os tempos de carregamento de 6 ¢ 9 horas, mostrando que, da mesma forma que no
caso do revenimento a 400 °C, 6 horas de carregamento de hidrogénio ja foi suficiente para

saturar a estrutura do acgo.

4.4.1.4 Comparacio entre os resultados do aco AISI 4340 convencional

Ao condensar os dados dos graficos das figuras 4.15, 4.16 e 4.17 os mesmos podem ser

observados na figura 4.18.

Comparagao dos resultados
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Figura 4.18: Comparacao entre os resultados de tenacidade a fratura aparente do aco AISI 4340 convencional

Ao realizar a comparagdo dos resultados para cada condi¢do de revenimento, nota-se uma

tendéncia a se aproximarem os valores de tenacidade a fratura aparente entre eles, porém para
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identificar se esta tendéncia se mantém ou ndo seria necessario realizar ensaios com uma maior
quantidade de parametros de tempo.

E importante ressaltar que apesar dos resultados das figuras 4.16 e 4.17 mostrarem
saturacao de hidrogénio na estrutura em tempos proximos a 6 horas, se estas amostras ficassem
tempos excessivamente longos de carregamento, como semanas ou meses, muito provavelmente
estas amostras trincariam sem a aplicagdo de nenhuma carga externa, devido ao fato do
hidrogénio retido nuclear trincas a partir de aprisionadores por toda a estrutura do aco, e a partir
destas trincas nucleadas, ceder espago para o acimulo de mais hidrogénio nestas trincas e assim

formar um ciclo de propagagao de trinca e acumulo de hidrogénio até a falha da amostra.

4.4.2 Aco AISI 4340 VAR

Devido ao fato dos resultados obtidos do ago AISI convencional com tempos de
carregamento de hidrogénio de 3 horas ndo apresentarem variagdes expressivas em relacdo ao
ndo hidrogenado, optou-se por ndo realizar ensaios com este tempo no ago AISI 4340 VAR,
focando-se apenas nas condi¢des sem carregamento de hidrogénio e com carregamentos de 6 € 9
horas.

Outra diferengca em relacdo aos ensaios realizados anteriormente foi a realizacao da pré-
trinca de fadiga em todos os ensaios realizados nos corpos-de-prova temperados e revenidos a
350 °C ao invés do entalhe por eletroeroséo a fio, visando aumentar a triaxialidade de tensdo na
ponta da trinca, e por consequéncia, obter resultados mais proximos aos reais valores de
tenacidade a fratura para esta condi¢do de revenimento.

Os resultados destes ensaios sdo resumidos nas tabelas 4.4 ¢ 4.5, em que também sao
mostradas as durezas resultantes de cada tratamento térmico e também as variagdes em

porcentagem das amostras hidrogenadas em relag@o as ndo hidrogenadas.
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Tabela 4.4: Resumo dos ensaios de tenacidade a fratura aparente do ago AISI 4340 VAR — Eletroerosao a fio

Temperatura de revenido 500 °C 400 °C
Dureza Rockwell C (HRC) 42 45
Nao Nao
Condigao de hidrogenagao hidrogenado 6 horas | 9 horas hidrogenado 6 horas |9 horas

Tenacidade a fratura aparente
(MPa\/ m)
Porcentagem de redugao em
relacdo ao nao hidrogenado

112,5 108,2 | 118,5 123,8 126,3 | 120,2

0,0% 3,8% [ -5,3% 0,0% -2,1% | 2,9%

Tabela 4.5: Resumo dos ensaios de tenacidade a fratura aparente do ago AISI 4340 VAR — Pré-trinca de fadiga

Temperatura de revenido 350 °C
Dureza Rockwell C (HRC) 46
- . ~ Nao
Condigao de hidrogenagao 6 horas |9 horas

hidrogenado

Tenacidade a fratura aparente
(MPa\/ m)
Porcentagem de redugao em
relagao ao nao hidrogenado

89,6 94,4 | 84,6

0,0% -5,3% | 5,6%

Da mesma forma como ocorrido com o aco AISI 4340 convencional, o critério 1 de
validacdo dos ensaios (tabela 3.4) ndo foi alcangado para a condi¢do de revenimento de 500 °C e
sem carregamento de hidrogénio, também possivelmente pela menor dureza resultante nestas
amostras, levando a maior influéncia da fratura elasto-plastica. Também foi observado que o
critério 2 de validagao (tabela 3.4) também nao foi atingido em todas as condigdes de
revenimento, inclusive nas amostras em que foi realizada a pré-trinca de fadiga, mostrando
novamente que as dimensodes dos corpos de prova ndo foram grandes o suficiente para diminuir
os efeitos da fratura elasto-plastica.

Se forem analisadas apenas as durezas referentes a cada tratamento térmico, conclui-se das
tabelas que, no caso em que o entalhe por eletroerosdo a fio foi substituido pela pré-trinca de
fadiga (350 °C), houve uma grande redug¢do nos valores de tenacidade a fratura aparente
encontrados, que ¢ resultado da maior triaxialidade de tensdes causada pela pré-trinca. Este
resultado corrobora a afirmagao de que nao € possivel a substitui¢cao da pré-trinca de fadiga por

um entalhe por eletroerosdo a fio sem alteracdes significativas nos resultados, por menor que seja
67



a espessura do fio utilizado. O que poderia ser feito seria iniciar com um entalhe feito por
eletroerosdo a fio até determinada profundidade e a partir deste inicio realizar a pré-trinca de
fadiga, o que levaria a diminui¢ao do tempo e nimero de ciclos para a nucleagdo da pré-trinca.
Enfatizando novamente que o interesse do presente trabalho ¢ avaliar os grupos
independentemente, ou seja, cada tratamento térmico, considerando como parametro de analise as
variagdes dos tempos de carregamento de hidrogénio, parte-se para o estudo dos efeitos do

hidrogénio no ago AISI 4340 VAR em cada condi¢ao de revenimento separadamente.

4.4.2.1 Temperado e revenido a 500 °C

A partir dos resultados mostrados na tabela 4.4, ¢ possivel levantar a curva da figura 4.19,
que da mesma forma como feitas para o ago AISI 4340 convencional mostram a tenacidade a
fratura aparente em funcao do tempo de carregamento de hidrogénio, em que a porcentagem

indica a variagdo deste parametro nos hidrogenados em relagao aos nao hidrogenados.
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Figura 4.19: Tenacidade a fratura aparente em fungéo do tempo de hidrogenagdo (VAR revenido a 500 °C)

68



Nota-se do grafico que houve uma variagdo muito pequena na tenacidade a fratura aparente
dos corpos-de-prova hidrogenados em relacdo aos ndo hidrogenados, sendo uma redugao de 3,8%
para o caso de carregamento por 6 horas e um aumento de 5,3% para 9 horas. Estes resultados
mostram que apesar destas amostras apresentarem uma dureza de 42 HRC, que ja se encontra
acima do limite de susceptibilidade a fragilizagdo, que ¢ de 40 HRC, esta condi¢do ndo se
mostrou susceptivel ao fendmeno. Uma possivel explicagdo para isto ¢ o fato do processo VAR
ter sido realizado na liga, aumentando a homogeneidade da microestrutura quando comparada ao
aco convencional (figuras 4.2a e 4.6a) e reduzindo a quantidade de microinclusdes presentes na
sua estrutura (aprisionadores) e como consequéncia, menos locais preferenciais de acimulo de
hidrogénio, indicando que o fendmeno da fragilizagdo ocorre com mais intensidade quando existe
uma quantidade maior de aprisionadores (LEE, 2004, LIU 2008 ¢ NANNINGA, 2009) em
detrimento dos mecanismos HELP e HEDE (WANG, 2009).

4.4.2.2 Temperado e revenido a 400 °C

Os resultados para esta temperatura de revenimento encontram-se resumidos na curva da

figura 4.20, que foi feita segundo o mesmo procedimento das anteriores.
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Figura 4.20: Tenacidade a fratura aparente em fun¢do do tempo de hidrogenagéo (VAR revenido a 400 °C)
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Nota-se da figura que para esta condi¢do de revenimento também ndo hé grandes variagdes
nas tenacidades a fratura aparentes, consistindo num aumento de 2,1% para o carregamento de 6
horas e uma redu¢do de 2,9% para o carregamento de 9 horas, sendo estas diferencas apenas
variacoes inerentes dos ensaios, levando a concluir que este também nao sofreu fragilizacao.

Neste caso a dureza resultante do tratamento térmico foi de 45 HRC, também acima do
limite que causa fragilizagdo neste tipo de ago, € como o mesmo ndo apresentou mudangas na sua
tenacidade a fratura aparente, conclui-se a grande influéncia das microinclusdes como
aprisionadores de hidrogénio, que no aco AISI 4340 convencional revenido na mesma
temperatura levou a fragilizagdo reduzindo em mais de 10% a tenacidade a fratura aparente,
enquanto que no VAR, devido a sua pequena quantidade de microinclusdes e maior

homogeneidade da microestrutura, ndo causou nenhuma fragilizagao.

4.4.2.3 Temperado e revenido a 350 °C

Por fim, como esta condicdo foi a unica diferente em relagdo as outras, ou seja, foi
realizada a pré- trinca de fadiga ao invés do entalhe por eletroerosdo a fio, ¢ importante ressaltar
alguns parametros utilizados para a obtencdo das pré-trincas de fadiga, que de acordo com as
normas ASTM E399 — 09 e ASTM 1820 — 08a foram:

e Carregamento ciclico com razao de carga (Carga minima/Carga méaxima) R =0,1;
e Estimativa inicial de carga méaxima calculada de 2100 N, sendo reduzida ap6s um
ensaio inicial para 1900 N;

Com a utilizagdo destes parametros, a faixa de ciclos média para a obtengdo de pré-trincas
com 1,5 mm de comprimento foi entre 10* e 2 x 10* ciclos.

A partir destas informagdes, dos dados da tabela 4.5 levanta-se a curva da figura 4.21, que
mostra valores menores que os encontrados para as outras condi¢des de revenimento devido a

pré-trinca de fadiga.
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Figura 4.21: Tenacidade a fratura aparente em fungéo do tempo de hidrogenagdo (VAR revenido a 350 °C)

Nesta curva ¢ possivel observar que mesmo para esta temperatura de revenimento, que ¢ a
condicdo mais severa das trés abordadas, também ndo ocorre grandes variagdes nas tenacidades a
fratura aparentes dos corpos-de-prova hidrogenados em relacdo aos nao hidrogenados,
consistindo num aumento de 5,3% nos os hidrogenados por 6 horas e uma redugdo de 5,6% nos
hidrogenados por 9 horas. Apesar da dureza média ter sido de 46 HRC, que se encontra bem
acima do limite de fragilizagdo por hidrogénio, o0 mesmo também nao se mostrou fragilizado,
possivelmente pela menor quantidade de microinclusdes e maior homogeneidade da
microestrutura resultante do refino VAR, enquanto que o ago AISI 4340 convencional revenido a
mesma temperatura, devido a sua maior quantidade de microinclusdes, apresentou redugdes da
ordem de 20% na tenacidade a fratura aparente para os mesmos tempos de carregamento,

refor¢ando o controle da fragilizacao por hidrogénio pelos aprisionadores neste tipo de aco.

4.4.2.4 Comparacio entre os resultados do aco AISI 4340 VAR

Plotando os resultados de tenacidade a fratura aparente do ago AISI 4340 VAR em todas as

condi¢des de revenimento num mesmo grafico obtém-se a figura 4.22.
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Figura 4.22: Comparagao entre os resultados de tenacidade a fratura aparente do ago AISI 4340 VAR

Quando comparados os resultados referentes a todas as condigdes de carregamento de
hidrogénio e de revenimento, ndo € possivel observar nenhuma tendéncia, apenas constata-se que
no caso do revenimento a 350 °C, em que foi realizada a pré-trinca de fadiga, os valores foram
menores do que os obtidos com o entalhe por eletroerosao a fio, conforme ja explicado.

Da mesma forma como observado no ago AISI 4340 convencional, se 0s corpos-de-prova
do aco AISI 4340 VAR fossem submetidos a carregamentos de hidrogénio por longos periodos
de tempo, tais como semanas ou meses, 0s mesmos também trincariam sem aplicagdo de cargas
externas pelos mesmos motivos apontados na secdo 4.4.1.4, porém devido as melhores
propriedades observadas no aco VAR em relagdo ao convencional, tais como maior
homogeneidade da microestrutura e menor quantidade de microinclusdes, o mesmo levaria mais
tempo para falhar, ou seja, suportaria melhor os efeitos do hidrogénio, em relagdo ao ago

convencional.

4.5 Fractografias dos corpos-de-prova ensaiados

De maneira a correlacionar os valores de tenacidade a fratura aparente encontrados com o

mecanismo de fratura, as superficies de fratura foram observadas e os resultados se encontram na
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sequéncia. A regido de interesse para a tomada das fractografias ¢ a regido mais préxima do
entalhe, pois ¢ nesta regido que ocorre uma maior concentra¢do de tensdes e que a fratura ¢

resultado da fragilizagao por hidrogénio, como mostrado na figura 4.23.

ENTALHE MAIOR

ENTALHE MENOR [

REGIAO DE INTERESSE

Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv 300 um %
500C SH3 3
Mag= 23X WD =31.5mm H

uniEamMB

Figura 4.23: Regido de interesse para a realizacdo das fractografias

4.5.1 Aco AISI 4340 convencional

Da mesma forma como foi feito na secdo 4.4, os resultados estdo dispostos primeiramente
para o ago AISI 4340 convencional e depois para o VAR, sendo também separados por

temperatura de revenimento, como ¢ mostrado na sequéncia.

4.5.1.1 Temperado e revenido a 500 °C

As superficies de fratura dos corpos-de-prova nao hidrogenados e hidrogenados por 6 ¢ 9

horas estdo mostradas nas figuras 4.24a, 4.24b e 4.24¢ respectivamente.
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Figura 4.24: Fractografias do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 500 °C

A partir da figura ¢ possivel observar que todos os casos resultaram numa fratura do tipo
alveolar (dimples), ou seja, as hidrogenacdes por 6 ¢ 9 horas nao causaram nenhum efeito
negativo na estrutura cristalina do aco. Esta superficie de fratura indica uma concordancia com o
resultado da dureza, que apresentou um valor de 39 HRC, abaixo do limite necessario para causar
a fragilizagdo, e do ensaio de tenacidade a fratura aparente, que ndo mostrou alteragdes
significativas, sendo que os trés ensaios (dureza, tenacidade a fratura aparente e fractografia)

complementam-se entre si.
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4.5.1.2 Temperado e revenido a 400 °C

Os resultados das superficies de fratura dos corpos-de-prova para esta condi¢do de

revenimento sdo mostrados nas figuras 4.25a, 4.25b, 4.25c e 4.25d.

Signal A = SE1 EHT =20.00 kv 10 pm ﬁ Signal A = SE1 EHT =20.00 kV 1opm ﬁ
400C $H3 Mag— 100 KX W = 316 mm — 400 301 Mag= 100KX WD =320 mm i
ol o

a) Sem hidrogenacdo b) 3 horas de hidrogenagio

Vi

) Signal A= SE1 EHT =10.00 kV ’ Si IA=1 EHT =20.00 kv
Amostra O Mlng;: 100 KX WD =31.0mm — a‘ Mag- 100KX WD =31.0mm — ﬁ
¢) 6 horas de hidrogenacdo d) 9 horas de hidrogenacgao

Figura 4.25: Fractografias do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 400 °C

E possivel observar pelas figuras que para esta temperatura de revenimento ja € possivel
observar mudangas na superficie de fratura dos corpos-de-prova hidrogenados. Para o caso sem
carregamento de hidrogénio, a superficie de fratura observada ¢ predominantemente alveolar. Ja

para o caso de hidrogenag¢do por 3 horas, apesar de nao ter ocorrido uma grande variagao no valor
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da tenacidade a fratura, ¢ possivel observar na superficie de fratura que ha um inicio de
surgimento de uma superficie de fratura intergranular numa “matriz” alveolar, com a observagao
do inicio do surgimento de trincas secundarias. Com o aumento dos tempos de hidrogenagao para
6 ¢ 9 horas, ocorre um aumento da superficie de fratura intergranular em detrimento da alveolar,
indicando que houve uma maior fragilizacdo nestes casos. Além disso, observa-se um aumento na
quantidade de trincas secundarias e em forma de Y, reforcando a afirmagdo da fragilizagdo pelo
hidrogénio, pois estas trincas se formam em pontos triplices, ou seja, pontos de alta triaxialidade
de tensdes, que sdo regides preferenciais para a precipitacdo do hidrogénio.

Nota-se também uma concordancia entre os resultados obtidos do ensaio de dureza, que por
ser um aco de dureza mais elevada (45 HRC) torna-se bastante susceptivel ao fendmeno, e de
tenacidade a fratura aparente, que apresentaram redugdes da ordem de 10% nos acos
hidrogenados por 6 € 9 horas em relacao ao nao hidrogenado.

Comparando os resultados dos ensaios de tenacidade a fratura aparente e as fractografias
dos corpos-de-prova ensaiados, ¢ possivel concluir a predominancia da fragilizacdo por
hidrogénio devido as microinclusdes (aprisionadores) neste tipo de aco, que de acordo com Lee
(2004), Liu (2008) e Nanninga, (2009), normalmente se acumulam proximos aos contornos de
grao e levam a fraturas intergranulares, ndo havendo nenhuma ocorréncia de fratura por
clivagem, caracteristica do mecanismo HEDE, nem de alveolar (nos casos dos corpos-de-prova

hidrogenados) caracteristica do mecanismo HELP, como explica Wang (2009).

4.5.1.3 Temperado e revenido a 350 °C

Concluindo a analise do ago AISI 4340 convencional, nas figuras 4.26a, 4.26b, 4.26¢ e

4.26d encontram-se as superficies de fratura referentes a temperatura de revenimento de 350 °C.
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Figura 4.26: Fractografias do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 350 °C

Observando as fractografias, conclui-se que este foi o caso em que ocorreu a maior
alteracdo da superficie de fratura do ago ndo hidrogenado para os hidrogenados. Nota-se no ago
ndo hidrogenado que a superficie de fratura foi quase que predominantemente alveolar. J& no
caso de hidrogenacdo por 3 horas, apesar de ndo apresentar grandes alteracdes na tenacidade a
fratura aparente, ocorre o inicio da transi¢dao da fratura alveolar para intergranular, indicando um
inicio de fragiliza¢ao e por fim as hidrogenagdes por 6 € 9 horas mostram uma fratura totalmente
intergranular, com o aparecimento de trincas secundarias e em forma de Y, reafirmando as
reducdes da ordem de 20% no valor da tenacidade a fratura aparente do mesmo, indicando um

alto grau de fragilizacao.
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Da mesma forma que nos casos de revenimentos a 500 e 400 °C, no caso do revenimento a
350 °C existe uma concordancia entre o valor de dureza, que foi de 47 HRC, indicando alta
susceptibilidade ao fendmeno, e de tenacidade a fratura aparente encontrados.

Nota-se também que, da mesma forma como ocorreu com o ago revenido a 400 °C, existe a
predominancia da fragilizagdo devido aos aprisionadores, levando a fraturas intergranulares nos
acos fragilizados, ndo ocorrendo em nenhuma das amostras hidrogenadas os mecanismos HELP
(alveolar) e HEDE (clivagem), estando os resultados de acordo com Lee (2004), Liu (2008) e
Nanninga, (2009).

Por fim, ¢ possivel observar que todos os corpos-de-prova que ndo foram carregados com
hidrogénio apresentaram fratura predominantemente alveolar, ndo havendo sinais de fratura
intergranular que poderia ser resultado da quantidade de impurezas presentes na liga. Isto leva a
concluir que o nivel destas impurezas, tais como fosforo, enxofre, estanho, antimonio, entre
outras, sdo extremamente baixos, como confirmado pela tabela 3.1, ndo levando a fragilizacao
devido a estas impurezas, que também sdo as grandes responsadveis pela fragilizagdo da
martensita revenida. Logo, a superficie de fratura observada nas condi¢des de carregamento de
hidrogénio nos casos dos revenimentos a 400 °C e 350 °C, que foram intergranulares com
presenga de trinca secunddrias e em forma de Y, mostram a influéncia exclusiva e a alta
severidade do hidrogénio na fragilizacdo em detrimento a fragiliza¢do devido as impurezas ¢ a

fragilizagdo da martensita revenida.

4.5.2 Aco AISI 4340 VAR

Da mesma forma como procedido com o ago AISI 4340 convencional, os resultados das
superficies de fratura do ago AISI 4340 VAR estdo dispostos separadamente para cada

temperatura de revenimento, conforme pode ser visto na sequéncia.
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4.5.2.1 Temperado e revenido a 500 °C

As superficies de fratura referentes a temperatura de revenimento de 500 °C podem ser

observadas nas figuras 4.27a, 4.27b e 4.27c.

Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv ‘
i

Signal A = SE1 EHT =20.00 kV M
Mag= 1.00 KX WD =31.0mm [ | d Mag = 1.00 KX WD =315 mm
s wacanen

a) Sem hidrogenacdo b) 6 horas de hidrogenagdo

Signal A = SE1 EHT =10.00 kY
—

AmostraR Mag= 1.00 KX WD =305 mm

¢) 9 horas de hidrogenacdo

Figura 4.27: Fractografias do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 500 °C
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Verifica-se das fractografias que o micromecanismo de fratura predominante foi alveolar
independente da condicdo de carregamento de hidrogénio. Apenas para o caso de carregamento
de hidrogénio por 9 horas ¢ possivel constatar um suave inicio do micromecanismo de fratura de
alveolar para intergranular, sendo possivel observar alguns poucos contornos de grao. Apesar
desta condigdo ter apresentado uma dureza média de 42 HRC, que se encontra acima do limite
que causa fragilizagdo por hidrogénio, ¢ provavel que a reducdo da quantidade de impurezas
promovida pelo processo VAR tenha influenciado na fragilizacdo, tornando esta condicao de
revenimento ndo susceptivel ao fendmeno, estando também de acordo com os resultados dos
ensaios de tenacidade a fratura aparente, que ndo apresentaram alteragdes significativas nos

corpos-de-prova carregados com hidrogénio em relagdo aos ndo hidrogenados.

4.5.2.2 Temperado e revenido a 400 °C

As imagens das superficies de fratura referentes aos corpos-de-prova revenidos a esta

temperatura sdo mostradas nas figuras 4.28a, 4.28b e 4.28c a seguir.
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Figura 4.28: Fractografias do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 400 °C

Das figuras ¢ possivel notar que os corpos-de-prova que nao sofreram carregamento de
hidrogénio resultaram numa fratura totalmente alveolar enquanto que os hidrogenados por 6 ¢ 9
horas j4 comec¢am a dar mostras, embora quase irrelevantes, de alveolar para intergranular, com o
surgimento de trincas secundarias no caso do hidrogenado por 9 horas. Este resultado mostra que
apesar dos resultados dos ensaios de tenacidade a fratura aparente ndo terem apresentado quase
nenhuma variacdo (menores que 5%), a presenga do hidrogénio na estrutura cristalina destas
amostras comega a dar sinais de mudanca no micromecanismo de fratura.

Outro ponto relevante da analise ¢ que apesar da dureza destas amostras terem apresentado
uma dureza média idéntica a do ago AISI 4340 convencional revenido a 400 °C, que foi de 45

HRC, ou seja, acima do limite que causa a fragilizacao por hidrogénio, a despeito do que ocorreu
81



com o convencional, o qual apresentou reducdes na sua tenacidade a fratura aparente acima de
10% dos carregados com hidrogénio em relagdo aos ndo hidrogenados, o aco AISI 4340 VAR se
mostrou pouco susceptivel ao fenomeno da fragilizacdao. A explicagdo para isto também reside no
fato do processo VAR ter diminuido a quantidade de microinclusdes presentes na estrutura
cristalina do ago, reduzindo a quantidade de locais preferenciais ao acumulo de hidrogénio e

anulando seus efeitos negativos.

4.5.2.3 Temperado e revenido a 350 °C

Fechando a andlise, para esta condicdo de revenimento em que foi feita a pré-trinca de
fadiga, ¢ importante mostrar o exemplo de uma foto indicando as regides do entalhe por
eletroerosao a fio, da pré-trinca de fadiga e da fratura final, que ¢ a parte de interesse na analise
da superficie de fratura, juntamente com a medigdo do comprimento total do entalhe e da pré-

trinca de fadiga, que foi de 4,985 mm, como ¢ possivel observar na figura 4.29.

ENTALHE POR
ELETROEROSAO A FIO

Signal A = EHT = 10.00 kv 1 mm
Amostra 3 @lﬁ

Mag= 23X WD =32.0mm

uNICAME

Figura 4.29: Regides do entalhe por eletroerosdo a fio, da pré-trinca de fadiga e da fratura final do ago AISI 4340

VAR revenido a 350 °C
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Um exemplo de fractografia de uma superficie de fratura referente a pré-trinca de fadiga ¢é

mostrada na figura 4.30.

Signal A=SE1 EHT = 10.00 kv " 10 m
Mag= 2.00 KX WD =305 mm F—

Figura 4.30: Fractografia da superficie de fratura da pré-trinca de fadiga

As superficies de fratura resultantes dos ensaios de tenacidade a fratura aparente para esta

condi¢do de revenimento podem ser vistas nas figuras 4.31a, 4.31be 4.31c.
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a) Sem hidrogenacdo b) 6 horas de hidrogenagéo

Signal A = SE1 EHT = 10.00 kV 10 um ‘
H— :

Amostra G Mag= 1.00 KX WD =305 mm

¢) 9 horas de hidrogenagio

Figura 4.31: Fractografias do ago AISI 4340 VAR temperado e revenido a 350 °C

Analisando as imagens, conclui-se que ndo houve uma alteracdo no micromecanismo de
fratura, que foi uma mistura de alveolar e intergranular em todos os casos, independentemente da
condi¢do de carregamento de hidrogénio. Este resultado mostra uma grande diferenca entre o ago
AISI 4340 convencional e o VAR sujeitos a esta temperatura de revenimento, pois no
convencional houve uma grande reduc¢do na tenacidade a fratura aparente, acima de 20% dos
hidrogenados em relagdo aos ndo hidrogenados, enquanto que no VAR esta variagdo foi muito
pequena, da ordem de apenas 5% (aumento para 6 horas de hidrogenagao e reducdo para 9 horas),
que nao pode ser considerada expressiva, embora tenha havido diferenca na obtencdo da pré-

trinca, que foi de fadiga ao invés de eletroerosao a fio. Esta diferenga entre os dois agos indica
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mais uma vez a forte influéncia que o processo VAR tem na fragilizagdo por hidrogénio neste
aco, reduzindo bruscamente os efeitos negativos do fendmeno devido a menor quantidade de
aprisionadores de hidrogénio na estrutura cristalina do ago.

Por fim, quando comparado ao ago AISI 4340 convencional, as superficies de fratura do
aco AISI 4340 VAR em todas as condigdes de revenimento e carregamentos de hidrogénio
mostraram uma quantidade muito maior de fratura alveolar em detrimento da intergranular, que
pode ser explicado pela presenca ainda menor de impurezas na sua estrutura, tais como o fosforo
e o enxofre, como observado na tabela 3.1. Este fato também explica a menor quantidade de
ocorréncia de trincas secundarias e em forma de Y, que como ja explicado anteriormente, sdo
pontos de alta triaxialidade de tensdes e preferenciais ao acimulo de hidrogénio, que pelo fato da
menor quantidade de microinclusdes e impurezas presentes no aco VAR, tornam esta liga muito

mais resistente ao fendomeno da fragilizagao por hidrogénio que a liga convencional.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA PROXIMOS TRABALHOS

5.1 Conclusoes

Ap0s a analise dos resultados dos ensaios de tenacidade a fratura aparente juntamente com
os ensaios de dureza e as fractografias das superficies de fratura para todas as condigdes

utilizadas neste trabalho ¢ possivel chegar as seguintes conclusoes:

1. A realiza¢do de uma pré-trinca de fadiga em ensaios de tenacidade a fratura ndo pode ser
substituida por um entalhe por eletroerosdo a fio, por menor que seja este fio, sem que
haja alteracdes significativas nos resultados obtidos nos ensaios, devido ao fato do
entalhe ndo proporcionar a triaxialidade de tensdes necessarias na ponta da trinca, fator

de fundamental importancia na mecanica da fratura;

2. A dureza de 40 HRC ¢ o limite minimo necessario para que haja susceptibilidade do ago
AISI 4340 a fragilizagao por hidrogénio, sendo que para valores menores que este, como
foi o caso do ago AISI 4340 convencional temperado e revenido a 500 °C, o qual
apresentou dureza de 39 HRC, ndo sofreu nenhuma fragiliza¢do apos carregado com
hidrogénio por 6 e 9 horas, ndo havendo alteracdes expressivas em seus valores de
tenacidade a fratura aparente nem na sua superficie de fratura, que se manteve alveolar

independente da condicdo de carregamento de hidrogénio;

3. O ago AISI 4340 convencional temperado e revenido 400 °C, cuja dureza medida foi de
45 HRC, apresentou um alto grau de fragilizacdo, mostrando reducdes maiores de 10%
em seus valores de tenacidade a fratura aparente para as condigdes de carregamento de
hidrogénio de 6 e 9 horas, com uma mudan¢ca do micromecanismo de fratura de
predominantemente alveolar para quase predominantemente intergranular, com o

surgimento de trincas secundarias ¢ em forma de Y;
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4. O ago AISI 4340 convencional na condi¢do temperado e revenido a 350 °C, cuja dureza
foi de 47 HRC, foi o que mostrou maior susceptibilidade ao fendmeno da fragilizacao
por hidrogénio, resultando em redugdes nos valores de tenacidade a fratura aparente
maiores que 20% para os carregamentos por 6 e¢ 9 horas, havendo uma mudanca do
micromecanismo de fratura de predominantemente alveolar para predominantemente

intergranular, também com o aparecimento de trincas secundarias e em forma de Y;

5. Para os parametros utilizados nos carregamentos de hidrogénio, que foram contaminagao
em solu¢do de H,SO4 0,01M com aplicacao de densidade de corrente de 10 mA/cmz, 0
tempo de carregamento de 3 horas ndo foi suficiente para causar reducdes significativas
nos valores de tenacidade a fratura aparente, enquanto que o tempo de 6 horas de
carregamento ja foi suficiente para fragilizar as estruturas dos agos convencionais
temperados a 400 e 350 °C, sendo também um tempo préximo ao de saturagdo do
mesmo na rede cristalina desta liga, pois o aumento do tempo de carregamento para 9
horas ndo apresentou muita variacdo nas tenacidades a fratura aparentes em relagdo ao

de 6 horas;

6. Os acos AISI 4340 VAR temperados e revenidos a 500 °C, 400 °C e 350 °C ndo se
mostraram susceptiveis ao fenomeno da fragilizacdo por hidrogénio apesar de todos eles
apresentarem durezas maiores que o limite minimo de susceptibilidade, sendo de 42, 45
e 46 HRC respectivamente, ndo ocorrendo variagdes expressivas nos valores de
tenacidade a fratura aparente nem nos micromecanismos de fratura dos mesmos,
mantendo-se alveolar para todas condi¢des de carregamento de hidrogénio do revenido a
500 °C, uma leve mudanga de alveolar para intergranular para o revenido a 400 °C e uma

mistura de alveolar e intergranular em todas as condi¢des no revenido a 350 °C;

7. A presenca de inclusdes e segundas fases, que funcionam como aprisionadores de
hidrogénio e normalmente se acumulam préoximos aos contornos de grao sao
determinantes no mecanismo de fragilizacdo por hidrogénio do ago AISI 4340, pois
como foi visto, houve uma grande fragilizagdo nos agos convencionais temperados e

revenidos a 400 °C e 350 °C, que possuem grandes quantidades de microinclusdes,
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levando-os a fratura intergranular apds carregamento de hidrogénio, enquanto que nos
acos que passaram pelo processo VAR apenas foi possivel observar leves alteracdes nos
mecanismos de fratura, indicando um baixo nivel de fragilizacao, provavelmente devido
ao processo VAR reduzir drasticamente a quantidade de microinclusdoes da liga,
reduzindo os locais preferenciais para o acumulo de hidrogénio e consequentemente

suprimindo a fragilizagao nestes agos;

8. O ago AISI 4340 fabricado pelo processo VAR mostrou-se superior ao convencional no
quesito resisténcia a fragilizagdo por hidrogénio, como visto anteriormente, levando a
concluir que o mesmo deve ser escolhido em situagcdes em que havera a possibilidade de

contaminagao por hidrogénio.

5.2 Sugestdes para proximos trabalhos

A partir dos experimentos concretizados, dos resultados obtidos e do estudo bibliografico

realizado, abrem-se possibilidades para os seguintes estudos futuros:

1. Devido aos resultados de tenacidade a fratura nao serem valores efetivos por
consequéncia das alteracoes dos parametros de ensaio, propdem-se melhorar estes
parametros para que os resultados obtidos sejam mais o proximo possivel da tenacidade

a fratura efetiva do material fragilizado;

2. Como os entalhes foram feitos por eletroerosao a fio, que envolve a microfusdo do
material, ou seja, existe a utilizacdo de alta temperatura, pode-se fazer um trabalho
buscando avaliar se este processo tem algum efeito contaminante, ou seja, de acumulo
de hidrogénio na ponta do entalhe devido a esta alta temperatura, podendo causar a

fragilizacao do ago;
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3. Pode-se realizar uma abordagem semelhante a deste trabalho para o estudo do tema em
outras ligas susceptiveis, que sdo muitas, visando avaliar se os efeitos do hidrogénio
nestas ligas sao semelhantes aos que ocorrem no aco AISI 4340 ou se apresentam muitas

variagoes;

4. Avaliar o efeito de camadas protetivas, tais como galvaniza¢do por imersdo a quente,
metalizacdo por aspersdo térmica, eletrodeposi¢do, entre varias outras, de forma a
observar se alguma resulta num efeito de blindagem na superficie do aco a adsorcao e
absorcao de hidrogénio, podendo ser uma alternativa a protecdo do material contra este

fendmeno.
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ANEXO I: Certificado de qualidade da Villares Metals para o aco
AISI 4340 convencional

CVILLARES METALS Pag. 1

USINA DE SUMARE | ESCRITORIO CENTRAL
R. Alfredo Dumont Villares, 155
13177-900 - Sumaré — SP -BRASIL

Fone: 8 1 30648000 Fax: 00 19 664164 CERTIFICADO DE QUALIDADE

CONFORME EN 10204 3.1

CERT.N°. 443356

CLIENTE VMSA - CD NOTA FISCAL N°.

PEDIDO DO CLIENTE / SEQUENCIA N°.

REFERENCIAS DA VILLARES METALS

oS N°. 1193721 LOTE N°. 1193721 VOLUME N°. 1193721/01

LIGA VILLARES LIGA CLIENTE / SIMILAR

VM400A AISI 4340

NORMAS ATENDIDAS

AMS 6415 / S (Feb.07), AMS-S-5000 / MAR/1999

PROCESSO DE FUSAO LINHA DE PRODUTO TRATAMENTO TERMICO ACABAMENTO

Forno Elétrico a Arco Laminado Recozido Descascado Polido

PESO QUANTIDADE PRODUTO DIMENSOES / N°. DO DESENHO (mm) COMPRIMENTO (mm)
50,80 Tol (-)0,190 (+)0,000

1122,0 kg 12 Barra Redonda 3000 / 6000

COMPOSIGAO QUIMICA (% em peso) CORRIDAN®. 4827820

c 0,39 si 0,29 Mn 0,76 P 0,006 s 0,001 cr 0,75 Mo 0,23 Ni 1,65 vV < 0,01

cu 0,02 Ti < 0,005 Nb < 0,01 Al 0,026 Sn < 0,005 H < 0,00015 N 0,0037

DUREZA

215 HB

INSP. VISUAL E DIMENSIONAL
SITUAGAO: Aprovado

ULTRA SOM
SITUAGAO: Aprovado
- ACCORDING TO MIL-I-8950(CL.A)

TESTE ANTI-MISTURA
SITUACAO: Aprovado

TAMANHO DE GRAO
SITUAGAO: Aprovado i
TAMANHO DE GRAO ENCONTRADO: 8 ASTM

DESCARBONETAGAO
CAMADA MAX: 0,000 UNIDADE: MM

MACROGRAFIA
SITUACAO: Aprovado g
SEVERIDADE: §1;R1;C1

JOMINY
DISTANCIA 1 (mm): 19,00 DUREZA 1A (HRC): 56,0 DUREZA 1B (HRC): 55,5 DISTANCIA 2 (mm): 32,00 DUREZA 2A (HRC) : 53,0 DUREZA
2B (HRC): 53,0 DISTANCIA 3 (mm): 51,00 DUREZA 3A (HRC): 48,5 DUREZA 3B (HRC) : 48,5

PARTICULA MAGNETICA
SITUACAO: Aprovado  FREQUENCIA: 0.00 SEVERIDADE: 0.00

27/05/2009

Al
<A ol e
ALCEU F. COSTANETO
SUPERVISOR DA ENG* DE PRODUTO

NOSSO SISTEMA DA QUALIDADE E CERTIFICADO CONFORME A 1SO 9001:2000
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ANEXO II: Certificado de qualidade da Villares Metals para o aco
AISI 4340 VAR

GVILLARES METALS

USINA DE SUMARE / ESCRITORIO CENTRAL
Dumont Villares, 155

- BRAZIL
Phone: 55 19 3303-8000 - Fax: 55 19 3303-8696
e-mail: metals@villaresmetals.com.br

Pag. 1/ 2

CERTIFICADO DE QUALIDADE

CONFORME EN 10204 3.1

cert. n. 000000480862

cuene  ELEB EQUIPAMENTOS LTDA NOTA FISCAL N°. 000003134
PEDIDO DO CLIENTE / SEQUENCIA Nr./ ITEM.4300011554-EC. 2094083-ITS 430/440-/ 14 08.2008

REFERENCIAS DA VILLARES METALS

OS Nr. 1381533 LOTE Nr. 1381533 VOLUME Nr. 138153301
LIGA VILLARES LIGA CLIENTE / SIMILAR

VM40IMQA 4340
NORMAS ATENDIDAS

AMS 6414/K (FEBO
PROCESSO DE FUSAQ LINHA DE PRODUTO [TRATAMENTO TERMICO ACABAMENTO

FEA + VAR Laminados Recozido Descascado Polido
PESO QUANTIDADE PRODUTO DIMENSOES / N° DO DESENHO (mm) [COMPRIMENTO (mm)

939 KG 17 Barra Redonda 886 Tol (-)0,190 (+)0,000 3.050/3.660

9900
COMPOSICAO QUIMICA (% em peso) CORRIDAN. 5701812
Andlise quimica na liga
co42 Si031 Mn0.78 P <0.005 S§<0.0010 Cro.87 Mo 0.27 Ni 181 Vo006 Cu002
Ti 0.0030 Nb <0.01 Al0.013 B 0.0005 Sn <0.0050 As <0.005 Sb 0.0010 H 0,00000 No0.0021
Andlise quimica - Pé do Lingote
Cco.40 Si 0,30 Mn 074 P 0,005 $0,0010 Cro,87 Mo 0,27 Ni1,79 V0,06 Cu ,02
710,003 Nb 0,005 A10,013 B 0,0005 Sn 0,005 As 0,005 Sb 0,001 H 0,00000 N 0,00000
Inspegao visual e dimensional
Situagdo: Aprovado
Teste anti-mistura
Situagdo. Aprovado
Dureza Conforme Norma ASTM A370
Resultado: 218 HB
Ultra-som
Situagdo. Aprovado
ACCORDING TO MIL-1-8950(CL.A)
Microinclusdo Conforme Norma ASTM E45
AFina 0 BFina 0 CFina: 0 DFina 1 AGrossa: O BGrossa: 05 C Grossa: 0 D Grossa: O
Tamanho de grdo Conforme Norma ASTM E112
Situagdo Aprovado : TAMANHO DE GRAQ ENCONTRADO: 8 ASTM
Descarbonetagdo
Camada maxima: 0 mm
Macrografia Conforme Norma ASTM A604
Situagac: Aprovado Severidade: 1ARA/BA/AA
30.11.2008
<Tlagulh ek
Alceu F. Costa Neto
NOSSO SISTEMA DE QUALIDADE E CERTIFICADO DE ACORDO COM 1SO 9001, TS 16849, NBR 15100 (AS 9100) E ISO 14001. ISUPERVISOR DA ENG* DE PRODUTO
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ANEXO II: Continuacao
SVILLARES METALS

USINA DE SUMARE / ESCRITORIO CENTRAL
R. Alfredo Dumont Villares, 155
13177-900 - Sumaré - SP - BRAZIL

LA AR R CERTIFICADO DE QUALIDADE

CONFORME EN 10204 3.1

Pag 2/ 2

cerT.nr. 000000480862

Trag3o na am. tratada - longitudinal Conforme Norma ASTM A370
Corpo de prova n®. 15491F-A Posigdo; LONGITUDINAL Temperatura: 24,60°C C.ruptura: 11380Kgf C.esc 0,2%: 9560 Kg! Dimensdo: 8,83 mm Dim. final: 562 mm Compr. inicial: 35.30
fnm  Compr. final: 39,95mm  Lim. resist: 1823 MPa Lim. esc. 0.2%: 1532MPa Estricgdo: 59,5% Alongamento: 13,2%
CONDIGAO DE ENVELHECIMENTO: H1025.

Tragdo na am. tratada - transversal Conforme Norma ASTM A370
CONDIGAO DE ENVELHECIMENTO: H1025.

Tragdo na am. tratada - longitudinal
Corpo de provan®; 15491F-B Posicdo: LONGITUDINAL Temperatura: 24,60 *C C.ruptura; 11420Kgf C.esc. 0,2%: 9510 Kgf Dimensdo: 8,82 mm Dim. final: 6,56 mm Compr. inicial: 60,30
jnm  Compr. final. 75,94 mm  Lim. resist.. 1834 MPa Lim. esc. 0,2%: 1527 MPa Estricgdo: 44,7 % Alongamento: 25,8 %
CONDIGAO DE ENVELHECIMENTO: H1025.

Tragdo na am. tratada - transversal
CONDIGAO DE ENVELHECIMENTO: H1025,

Jominy Conforme Norma ASTM A255
Distancia 1: 19,00 mm Dureza 1A: 55,5 HRC Dureza 1B: 550 HRC Distancia 2: 32,00 mm Dureza 2A: 53,0 HRC Dureza 2B: 53,0 HRC

Particula magnética Conforme Norma AMS 2300
Situagdo: Aprovado Frequéncia 0 Severidade: O

OBSERVACOES
“TODA DOCUMENTAGAO APROPRIADA ESTA ARQUIVADA NA VILLARES

METALS S A. - PLANTA DE SUMARE

30.11.2008

Nagulh vk
Alceu F. Costa Neto
NOSSO SISTEMA DE QUALIDADE E CERTIFICADO DE ACORDO COM 1SO 9001, TS 16949, NBR 15100 (AS 9100) E 1SO 14001. ISUPERVISOR DA ENG* DE PRODUTO
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ANEXO llI: Certificado de composicao quimica do aco AlSI 4340
convencional realizado pela Labteste

I ' = ' s !TESTE RELATORIO DE ENSAIO No: 384.02343-10A e

Laboratério Metalaraico VIA ORIGINAL
CLIENTE :  FACULDADE DE ENGENHARIA MECANICA - UNICAMP.
ENDERECO *  Rua Medeleyev, 200 - Cidade Universitaria - CEP: 13083-970 - Campinas - SP.

Informacdes Fornecidas Pelo Cliente Sobre a(s) Amostra(s) Analisada(s):

IDENTIF]CA(_:.EO AMOSTRA : Sem tratamento
MATERIAL INFORMADO : Ago 4340
DOCUMENTO : 16/06/2010 - fcaro

OBJETIVO: Determinar a COMPOSICAO QUIMICA do material da amostra.

RESULTADOS OBTIDOS

1 Composicdo Quimica via espectrometria optica:

Elementos 12 Ana;r;ses 3a C""cg,',':,-r; ag a(g/ar;led:a
C (carbono) 0,380 0,384 0,377 0,38
Si (silicio) 0,274 0,274 0,273 0,27
Mn (Manganés) 0,73 0,73 0,73 0,73
P (Fésforo) 0,006 0,007 0,006 0,006
S (Enxofre) 0,003 0,003 0,003 0,003
Cr (cromo) 0,74 0,74 0,74 0,74
Mo (Molibdénio) 0,231 0,233 0,232 0,23
Ni (niguel) 1,60 1,59 1,60 1,60
Al (Aluminio) 0.031 0.030 0.030 0,030
Co (cobalto) 0,008 0,008 0,007 0,008
Cu (cobre) 0,024 0,024 0,024 0,024
Nb (nidbio) 0,010 0,010 0,010 0,010
Ti (Titénio) 0,003 0,003 0,003 0,003
\ (Vanddio) 0,007 0,008 0,007 0,007
W (Tungsténio) 0,021 0,019 0,019 0,019
Pb (chumbo) 0,007 0,007 0,007 0,007
Sn (Estanho) 0,003 0,003 0,003 0,003
B (Boro) ND ND ND ND
Mg (Magnésio) NA NA NA NA
Fe (Ferro) 95,9 95,9 95,9 Rest.

ND - Nio Detectado NA - N3o Analisado Raest, - Restante

Realizacdo do ensaio: conforme a norma ASTM A751-08 e procedimento interno LT-PT 001 A.
Instrumentos Utilizados: LT 007 - Espectrometro de emissdo 6ptica ESPECTROMAXx - Certificado de Calibragdo N® 02032009 - Validade 06/2010
Condigbes Ambientais: Temperatura: 24 °C - Umidade: 54 %

O material apresenta a composicdo quimica tipica de um aco baixa liga SAE 4340, conforme a

norma SAE J404 - JUN/00.
Observacgdo: O teor de cromo especificado é de (1,65 - 2,00)=0,05%.

Data recebimento da amostra: 16 / 06 / 2010 Data realizacdo do ensaio: 17 / 06 / 2010

Responsavel pela elaboracdo: Eng® Fernando Botini / Coordenador Técnico
Data de Emissao, 18 de Junho de 2010.

Prof. Dr. Redolfo Libardi Eng? Msc. José Edenil G. Santos
Gerente Administrativo Comercial Gerente Técnico e da Qualidade
Gerente Técnico e da Qualidade (substituto) Eng. Industrial Mecénico — UNIMEP
Fisico— UNESP — Rio Claro Mestre Eng. Mecanica (Mat. e Processos) — UNICAMP
Mestre Eng. Metalurgica — USP - Sdo Carlos CREA: 5062607264
Doutor Eng. Mecénica (Mat. e Processos) - UNICAMP Signatario Autorizado

- Este relatonio & valido exclusivamente para a amostia analisada nas condicdes do recebiments, ndo sendo estendido a quaisquer oulras amostras, mesmo que similares.

- A reproducdo deste documento somente poderd ser feita integralmente, sem quaisquer alteragdes.

" LABTESTE Andlises e Ensaios do Materiais Motdlicos Ltda,
Rua Tupis, 1393 - Distrto Ind. 1l - CEP: 13457-050 - Sta. Bérbara D'Oeste - SP - FONEFAX: (18) 3463-5436 - E-MAIL: lableste@iabieste.com.br - www Jableste. com.br
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ANEXO IV: Certificado de composicao quimica do aco AISI 4340
VAR realizado pela Labteste

Pg.:1/1
m | E@ E RELATORIO DE ENSAIO N°: 384.02342-10A

Laboratorio Metalargico VIA ORIGINAL
CLIENTE . FACULDADE DE ENGENHARIA MECANICA - UNICAMP.
ENDEREGCO ! Rua Medeleyev, 200 - Cidade Universitdria - CEP: 13083-970 - Campinas - SP.

Informacgdes Fornecidas Pelo Cliente Sobre a(s) Amostra(s) Analisada(s):

AQ AMOSTRA . Cam tratamant

IDENTIFICAGAQ AMOSTRA  : Com tratamento
MATERIAL INFORMADO : Aco 4340
DOCUMENTO : 16/06/2010 - fcaro

OBJETIVO: Determinar a COMPOSICAO QUIMICA do material da amostra.
RESULTADOS OBTIDOS

1 Composicdao Quimica via espectrometria dptica:

R — Andlises Cancent!-agéo média
1a 2a 3a obtida (%)

C (carbono) 0,411 0,411 0,402 0,41
Si (siticio) 0,300 0,297 0,297 0,30
Mn (Manganés) 0,75 0,75 0,75 0,75
P (Fésforo) 0,005 0,005 0,005 0,005
S (Enxofre) 0,003 0,004 0,004 0,004
Cr (Cromo) 0,90 0,91 0,90 0,90
Mo (molibdénio) 0,296 0,297 0,295 0,30
Ni (niguel) 1,82 1,82 1,81 1,82
Al (aluminio) 0,018 0,015 0,015 0,015
Co (cobalto) 0,006 0,004 0,005 0,005
Cu (Cobre) 0,018 0,017 0,017 0,017
Nb (wiébio) 0,009 0,009 0,009 0,008
Ti (7itanio) 0,003 0,003 0,003 0,003
V (vanédio) 0,070 0,070 0,070 0,070
W (Tungsténio) 0,022 0,019 0,020 0,020
Pb (chumbo) 0,007 0,007 0,007 0,007
Sn (Estanho) 0,002 0,002 0,002 0,002
B (Boro) ND ND ND ND

Mg (Magnésio) NA NA NA NA

Fe (Ferro) 954 95,4 95,4 95,4

ND - Ndo Detectado NA - N3o Analisado Rest. - Restante
Realizacio do ensalo: conforme a norma ASTM A751-08 e procedimento interno LT-PT 001 A,
Instrumentos Utilizados: LT 007 - Espectrometro de emissdc dptica ESPECTROMAXx - Certificado de Calibragdo N° 02032009 - Validade 06/2010
Condicdes Ambientais: Temperatura: 24 °C - Umidade: 54 %

O material apresenta a composicdo quimica tipica de um aco baixa liga SAE 4340, conforme a
norma SAE J404 - JUN/0O.

Data recebimento da amostra: 16 / 06 / 2010 Data realizacao do ensaio: 17 / 06 [/ 2010

Responsavel pela elaboracédo: Eng® Fernando Botini / Coordenador Técnico
Data de Emissdo, 18 de Junho de 2010.

Prof. Dr. Rodolfo Libardi Eng? Msc. José Edenil G. Santos
Gerente Administrativo Comercial Gerente Técnico e da Qualidade
Gerente Técnico e da Qualidade (substituto) Eng. Industrial Mecanico — UNIMEP
Fisico — UNESP - Rio Claro Mestre Eng. Mecénica (Mat. e Processos) — UNICAMP
Mestre Eng. Metalirgica — USP - Sao Carlos CREA: 5062607264
Doutor Eng. Mecanica (Mat. e Processos) - UNICAMP Signatario Autorizado
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APENDICE A: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura

aparente do aco AISI 4340 convencional revenido a 350 °C

Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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g) Hidrogenado 6 horas (3)
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i) Hidrogenado 9 horas (2)
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APENDICE B: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura

aparente do aco AISI 4340 convencional revenido a 400 °C

Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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APENDICE C: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura

aparente do aco AISI 4340 convencional revenido a 500 °C

Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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APENDICE D: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura

aparente do aco AISI 4340 VAR revenido a 350 °C

Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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APENDICE E: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura
aparente do aco AISI 4340 VAR revenido a 400 °C
Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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APENDICE F: Curvas obtidas no ensaio de tenacidade a fratura

aparente do aco AISI 4340 VAR revenido a 500 °C

Carga (N) X Deslocamento do ponto de aplicacao da carga (mm)
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