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RESUMO

Este trabalho visou determinar como o comportamento das fases martensita e austenita
sob esforcos de cavitacdo influenciam a transi¢do entre os estdgios de incubagdo e
aceleracdo de acgos inoxiddveis martensiticos e austeniticos. Neste estudo, especial
aten¢do foi dada ao aco inoxiddvel martensitico ASTM CA6NM, que apresenta austenita
revertida dispersa na sua microestrutura, apds revenimento, com larga aplicacdo na
fabricacdo de rotores de turbinas hidrdulicas; e ao ago inoxidavel austenitico AISI/ABNT
304, supostamente apresentando apenas austenita (estdvel) na sua microestrutura apos
solubilizacdo, também com larga aplica¢do na fabricacdo de componentes de miquinas
hidriulicas submetidos a esforcos de cavitacdo. Para tanto, amostras destes acos foram
submetidas a tratamentos térmicos especificos, no caso témpera e revenimento, para o
aco CA6NM, assim como solubilizacdo, para o aco 304. Quando propicio para este
estudo, condi¢des iniciais de microestruturas totalmente martensiticas (chamada “como-
temperada”, apenas) foram comparadas com aquelas obtidas para a condi¢ao temperada
e revenida (chamada “como-revenida”). Para estabelecer o comportamento destas
diferentes microestruturas/fases, quando submetidas a esforcos de cavitagdao, assim como
também estabelecer o papel dessas fases no processo de cavitacdo dos acos estudados,
parametros tais como periodos de incubacdo, aceleracdo e de médxima taxa de erosdo
foram determinados a partir de amostras ensaiadas de acordo com a norma ASTM G32-
10. A evolucdo das fases sob esforcos de cavitagdo foi acompanhada pelas técnicas de
difratometria de raios-X (DRX) e medicdo de microdureza Vickers (HV), as quais foram
realizadas de maneira intercalada, comparativamente dentro e fora da drea cavitada, em
funcdo do tempo de ensaio e da profundidade na qual a transformagdo de fase
(austenita—martensita) induzida por deformacao ocorreu na microestrutura dos agos aqui
estudados. Analises via técnica de microscopia Otica (MO) foram realizadas para revelar
a microestrutura dos acos apds tratamentos térmicos terem sido efetuados, e também,
andlises de microscopia eletronica de varredura (MEV) das superficies erodidas com o
aumento do tempo de teste foram executados para determinar os mecanismos de desgaste.
Os resultados obtidos demonstram que o periodo de incubagdo (PI) do aco inoxidédvel
martensitico CA6NM temperado e revenido € subdividido em duas partes: 1) PI I, periodo
relacionado principalmente ao processo de transformac¢do induzida por deformacdo da
austenita revertida para martensita (yrev—a’); e ii) PI 1I, periodo principalmente
relacionado a deformacdo da matriz martensitica (a’), quando entdo, somente apds
vencidas estas duas etapas, verifica-se de modo efetivo a transi¢do entre a incubacgao e a
aceleragdo. Por outro lado, para o ago inoxidavel austenitico 304, o periodo de incubagao
¢ diretamente relacionado ao processo de transformacdo induzida por deformacdo da
austenita para martensita (y—a ), de modo que a perda de massa efetiva (ou sua transi¢cdo
entre incubacdo e aceleracdo) é somente iniciada quando o material perde toda a sua
capacidade de absorver a energia das ondas de choque/microjatos da cavitacdo, a partir
da ocorréncia da referida transformacgdo de fase. Por fim, foi possivel também concluir
que o processo de transformacdo de fase (austenita—martensita), induzida por
deformacao a partir de esforcos da cavitagdo, tem um papel fundamental na resisténcia a
erosdo por cavitacdo dos acos inoxiddveis CA6NM e 304, a partir da capacidade de tal
transformacdo em aborver, em grande parte ou mesmo em sua totalidade, a energia
externa transferida a superficie pelos esforcos de cavitagdo, retardando-se, assim, o inicio
da erosao, conforme aqui constatado.

Palavras-chave: Cavitacdo-Erosao; Transi¢cdo entre Incubagdo e Aceleracdo; Aco
Inoxidavel Martensitico ASTM CA6NM; e Acgo Inoxidavel Austenitico AISI/ABNT 304.



ABSTRACT

This work focused determining how the behavior presented by the martensite and
austenite phases under cavitation efforts influences the transition from incubation to
acceleration stage of martensitic and austenitic stainless steels. In this study, special
attention was given to the ASTM CA6NM martensitic stainless steel, which presents
reversed austenite dispersed in its microstructure after tempering, with wide application
in the manufacturing of hydraulic turbine rotors; and to the AISI/ABNT 304 austenitic
stainless steel, supposedly presenting only austenite (stable) in its microstructure, after
solubilization, also with wide application in the manufacturing of hydraulic machine
components subjected to cavitation efforts. For this purpose, samples of these steels were
subjected to specific heat treatments, in the case of quenching and tempering for CAONM
steel, as well as solubilization for the 304 steel. When suitable for this study, initial
conditions of totally martensitic microstructures (called “as-quenched”, only) were
compared with those obtained for the quenched and tempered condition (called “as-
tempered”). In order to establish the behavior of these different microstructures/phases
when submitted to cavitation efforts as well as to establish the role of these phases in the
cavitation process of the studied steels, parameters such as incubation period, acceleration
period and maximum erosion rate were determined from samples tested according to the
ASTM G32-10 standard. The evolution of the phases under cavitation efforts was
monitored by X ray diffractometry (XRD) and Vickers microhardness measurement (HV)
techniques, which were carried out in a interspersed manner, comparatively inside and
outside the cavitated area, depending on the testing time and the depth limit in which the
strain-induced phase transformation (austenite—martensite) occurred in the
microstructure of the steels studied here. Analyses via optical microscopy (OM) technique
were performed with the aim of revealing the microstructure of the steels after the heat
treatments, and also, scanning electron microscopy (SEM) analyses of the eroded surfaces
with the increase of the testing time were carried out to determine the wear mechanisms.
Results obtained show that the incubation period (IP) of the quenched and tempered
CAO6NM martensitic stainless steel is subdivided in two parts: 1) IP I, a period mainly
related to the process in which occurs strain-induced transformation of the reversed
austenite to martensite (yrev—a’); and ii) IP 11, a period mainly related to the deformation
of the martensitic matrix (a'), when then only after these two stages have been completed
the transition from incubation to acceleration can be effectively verified. On the other
hand, for the 304 austenitic stainless steel, the incubation period is directly related to the
transformation (strain-induced) from austenite to martensite (y—a'), so that the effective
mass loss (or the transition from incubation to acceleration) is only initiated when the
material’s ability to absorb the energy of the shock waves/microjets of the cavitation is
completely lost, from the occurrence of the referred phase transformation. Finally, it was
also possible to conclude that the phase transformation process (austenite—martensite),
strain-induced from cavitation efforts, has a fundamental role in the cavitation erosion
resistance of the CA6NM and 304 stainless steels, based on the capacity of such
transformation to absorb, in large amount or even in its totality, the external energy
transferred to the surface by the cavitation efforts, thus retarding the erosion beginning,
as verified here.

Keywords: Cavitation-Erosion; Incubation-Acceleration Transition; ASTM CA6NM
Martensitic Stainless Steel and AISI/ABNT 304 Austenitic Stainless Steel.
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1. INTRODUCAO
1.1 APRESENTACAO E CONTEXTO

Os primeiros estudos que fundamentam a ci€ncia da cavitagao foram realizados
por pesquisadores renomados como Euler (1754), Reynolds (1894), Lord Rayleigh (1842-
1919) e entre outros [1]. Atualmente, o conhecimento a respeito do processo de cavitagdo
tem sido regularmente aprimorado através de trabalhos que compreendem diferentes
materiais de substrato [2-30], bem como processos e condicdes especificas de tratamentos
de superficie [31-46]. Basicamente, o fenOmeno de cavitagdo envolve o crescimento e
colapso de bolhas de vapor de dgua que produzem pulsos de ondas de choque de alta
magnitude, com pressoes entre 1-1,5 GPa, causados por microjatos de alta velocidade que
atingem a superficie do material, e que levam sistemas hidrodindmicos e turbomdquinas
como hélices, bombas hidrdulicas e pds de turbinas a apresentar danos significativos de
erosdo [1, 6, 47-50].

O grande nimero de estudos que tentam correlacionar o comportamento dos
materiais sob esforcos de cavitagdo com diferentes propriedades mecanicas, tais como
modulo de elasticidade (médulo de young), ductilidade, dureza, limite de resisténcia ao
escoamento, de resisténcia a tracdo e de fadiga, bem como tenacidade a fratura [4-6, 8, 9,
17, 19], demonstram como € dificil definir a resisténcia a erosao por cavitagdo do material
do ponto de vista das propriedades. No entanto, € importante salientar que foi determinado
com sucesso por Hattori e Ishikura [17] uma correlagdo entre resisténcia a erosdao por
cavitacdo e dureza muita bem aceita para varios acos inoxidaveis, incluindo os acos ASTM
A743 CA6NM (composicao quimica semelhante ao aco SCS5 do estudo de [17]) e
AISI/ABNT 304 que foram estudados aqui neste trabalho de pesquisa.

Os acos inoxiddveis martensiticos e austeniticos t€ém sido comumente utilizados
em sistemas hidrodindmicos. Os martensiticos, apesar de sua menor resisténcia a corrosao
quando comparado a outras classes de acos inoxidaveis, como 0s proprios austeniticos,
se destacam por elevada dureza que promove significativo aumento da resisténcia ao
desgaste metal-metal e resisténcia a abrasao [51]. Com o objetivo de analisar a resisténcia
ao desgaste envolvendo contato sélido-liquido desta classe de acos inoxidadveis diversos
estudos foram realizados sob esforcos de cavitacdo [5, 12-14, 17, 40], de modo que a
dureza da matriz martensitica e o processo de refino de grao foram relacionados com o
aumento de resisténcia a cavitagdo. No que diz respeito aos acos inoxiddveis austeniticos,

a aplicabilidade em meios susceptiveis a cavitagdo € atribuida a boa resisténcia a corrosao
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e significativa capacidade de encruamento [51]. Diversos autores, assim, reportaram a
importancia de uma matriz austenitica sob esforcos de cavitacao [5, 7, 11-15, 17, 23-25,
27, 29, 30], resultados estes que demonstraram que o aumento de resisténcia a cavitacdao
estd vinculado a alteragdes microestruturais referentes ao processo de transformagao de
fase austenita—martensita (y—a’; y—¢; y—¢e+a’), elevada capacidade de encruamento,
refino de grao, solugdo solida (substitucional e intersticial) e orientacdo cristalografica do
material de estudo.

De acordo com Heathcock et al. [5] a resisténcia a erosdo dos acos inoxidaveis
martensiticos, BS431529 (0,11% C; 1% Mn; 0,8% Si; 15,6% Cr e 2,34% Ni, em wt. %)
e DIN 4112 (0,91% C; 1% Mn; 1,0% Si; 18,5% Cr e 1,15% Mo ¢ Ti 0,1%, em wt. %),
como temperado e temperado e revenido foi diretamente relacionada a dureza do material,
enquanto que para os agos inoxidaveis austeniticos, AISI 304, 316 e Hadfield’s, o aumento
de resisténcia a erosdo foi vinculado ao processo de transformacdo de fase
austenita—martensita (y—a’).

Wang e Zhu [13, 14] mostraram que o papel do processo de transformacao de fase
austenita—martensita (y—a’) na resisténcia das ligas de acos inoxiddveis austeniticas
estudadas, Fe-Cr-Ni-Mn, estava associado com a elasticidade da superficie local (He, que
€ relacionado com a capacidade de retorno eldstico da superficie analisada), capacidade
de encruamento e absor¢do de energia pelo processo (y—a’). Importante salientar que
ndo foi encontrada nenhuma correlagdo entre a resisténcia das ligas estudadas com a
dureza das superficies erodidas [13, 14].

Foi verificado por Park et al. [20] durante o processo de cavitagdo de ligas de aco
austeniticas, Fe-10Cr-10Ni-xC (x = 0,3-0,6 wt. %), que a transformacido martensitica
induzida por deformacdo ocorre nas superficies de andlise, de modo que a energia gerada
durante os esforcos de cavitacio foi absorvida através da transformacgdo
(austenita—martensita) e, desta forma, melhorou a resisténcia a erosao por cavitacdo do
material. Em outro trabalho elaborado por Park et al. [21] foram investigados os
mecanismos de danos ocasionados pelo processo de cavitacdo de duas ligas de acos
inoxiddveis austeniticas, Fe-Cr-C-Mn/Ni, e também foi concluido que a liga que
apresentou capacidade de sofrer transormagdo martensitica (y—a’) obteve maior
resisténcia a erosao por cavitacao.

Yun et al. [24] estudaram o efeito da transformacdo martensitica (a’ e &) na
resisténcia a erosao por cavitacdo de acos inoxidaveis austeniticos, Fe-16Cr-0,4C-xMn

(x=35,10 e 15 wt. %), e foi observado que quando ocorreu diminui¢cdo da EFE (energia
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de falha de empilhamento) a fra¢cdo volumétrica de martensita (') transformada diminuiu
enquanto a fracdo de martensita (¢) aumentou. Apesar desta caracteristica de inversao da
quantidade de fracdo volumétrica de martensita que foi formada (a’ e &), o mais
importante resultado obtido foi que a transformacgdo de fase (austenita—martensita)
melhorou a resisténcia a erosao por cavitacao dos acos que foram analisados [24].

Neste contexto, apesar do processo de transformacdo de fase
(austenita—martensita) como mecanismo de aumento resisténcia a erosdo por cavitacao
ter sido ja estudado por diversos autores, tanto em agos inoxiddveis martensiticos quanto
em austeniticos, como acima apresentado, poucos trabalhos tem sido elaborados, até o
presente momento, acerca do papel de tais transformagdes na transicdo entre incubacdo e
aceleracdo durante processo de cavitagcdo nas referidas ligas metélicas estudadas.

Dessa maneira, este trabalho foi realizado levando-se em considera¢ao a auséncia
de estudos da drea procurando definir como o comportamento das fases martensita e
austenita em acgos inoxiddveis martensiticos e austeniticos influencia a transicdo entre
incubacdo e aceleracdo no processo de cavitacdo. Conforme serd visto a frente, para o
desenvolvimento da presente tese, énfase foi dado ao estudo de dois agos, um
martensitico, no caso o aco ASTM CA6NM e, outro, austenitico, no caso o aco AISI/ABNT
304, os quais sdao largamente aplicados em sistemas hidrodinamicos e, desta forma,
podem corroborar no entendimento e possivel avanco tecnoldgico a respeito da relagdo
microestrutura-comportamento a erosao por cavitagdo de agos inoxidaveis. Importante,
por fim, destacar, que o desenvolvimento da presente tese ja resultou na publicacdo de

trabalhos do presente autor, Santos et al. [52, 53].

1.2 JUSTICATIVA

O desenvolvimento deste trabalho € justificado pela importincia de se investigar
como o comportamento das fases martensita e austenita presente nos acos inoxidaveis
martensiticos e austeniticos pode influenciar o comportamento a erosdo por cavitacdao
destes a¢os, quando ensaiados segundo a norma ASTM G32-10 [54]. Para a realizac¢do do
presente estudo, foram escolhidos os acos inoxidaveis martensitico CA6INM e austenitico
304, levando-se em consideragdo, principalmente, os diferentes estidgios iniciais da
cavitacdo, procurando-se enfatizar a transi¢cao entre a incubacdo e aceleracio, periodos
estes devidamente definidos pela referida norma [54]. A tese aqui desenvolvida

proporcionou, assim, um significativo aumento de conhecimento a respeito do
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comportamento em cavitacdo das fases martensita e austenita (tipicamente presente em
acos inoxiddveis martensiticos e austeniticos, respectivamente), do processo de
transformacdo de fase (austenita—martensita) induzida por deformacdo sob esforcos
provenientes do fendmeno de cavitagcdo, bem como, por fim, de como tal comportamento
pode definir a transi¢do entre os regimes de incubacdo e aceleracdo relacionados a
cavitacdo dos agos aqui estudados. A contribui¢do cientifica desta pesquisa € corroborada
pelo estudo inédito que detalha a evolugdo de todo o processo inicial de cavitacdo nas
ligas aqui estudadas, levando-se em consideracdo o tempo e a profundidade na qual a
referida transformacao de fase sob esforcos de cavitacdo ocorre, determinando-se assim
a relacdo entre evolugcdo da microestrutura-resisténcia a erosdo por cavitacao dos agos

CA6NM e 304.

1.3 OBJETIVOS
1.3.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral € avaliar como ocorre a transi¢ao entre periodo de incubagdo e
aceleracdo em func¢do do comportamento das fases martensita e austenita presentes nos
acos CA6NM e 304, sob esfor¢os advindos da cavitacdo, considerando a evolucdo destas
fases na superficie do material ensaiado a partir do processo de transformacao de fase
(austenita—martensita) induzida por esfor¢os de cavitacdo, confirmando, desta maneira,
areal importancia da formacdo da martensita como mecanismo de aumento de resisténcia

a erosao por cavitacdo nos agos aqui estudados.

1.3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar o efeito da austenita revertida (yrev) € da austenita () presente nos
acos CA6NM e 304, respectivamente, na resisténcia a erosao por cavitacdo, de
maneira a avaliar o papel do tempo de ensaio, ao qual o material € exposto aos
esforcos de cavitacdo, na quantidade transformada e na profundidade efetiva, na
qual a transformacdo de fase;

e Analisar de forma comparativa o papel dos tratamentos térmicos de t€mpera e de
témpera + revenido (para o aco CA6NM) e de solubilizacdo (para o aco 304),
adotados visando-se estudar a resisténcia a erosdo por cavitacdo dos acos

inoxiddveis aqui considerados, com base nas fases presentes na superficie
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estudada, determinando-se os principais parametros de cavitagdo, no caso, periodo
de incubagdo, periodo de aceleracdo e periodo de mixima taxa de erosdo, de
acordo com a norma ASTM G32-10;

e Por fim, analisar o comportamento dos respectivos acos inoxiddveis de modo a
determinar como ocorre, a nivel de mecanismo, o processo de erosdao por

cavitacdo das superficies analisadas.

1.4 ESTRUTURA DA TESE

Este trabalho esté estruturado em seis capitulos, incluindo este primeiro, no qual
¢ realizado a insercdo do tema de pesquisa que serd abordado, bem como a justificativa e
os objetivos deste estudo.

No capitulo 2 é apresentado uma fundamentacdo tedrica mais detalhada a respeito
dos assuntos relacionados ao tema de pesquisa como, por exemplo, acos inoxidaveis
martensiticos e austeniticos, e aplicacao destas classes de acos inoxidadveis sob esforcos
de cavitacdo, dando énfase aos fundamentos que compdem a area de estudo bem como o
estado da arte para elaboracdo do trabalho.

O capitulo 3 consiste na apresentacdo da metodologia aplicada neste trabalho, de
modo que foi descrito o procedimento empregado para preparacdo das amostras, os
parametros aplicados nos tratamentos térmicos, e as técnicas de caracterizagdao
microestrutural, mecanica e triboldgica adotadas.

No capitulo 4 foram abordados os resultados obtidos e, consequentemente, 0s
mesmos sdo discutidos.

Para finalizar a tese, no capitulo 5 sdo apresentadas as conclusdes obtidas e, no
capitulo 6, sdo elencadas sugestdes para trabalhos futuros com o intuito de aumentar o

avancgo tecnolégico do tema aqui estudado.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1 ACOS INOXIDAVEIS

Os acos inoxiddveis constituem um grupo de agos alta liga (acima de 5% em peso
de elementos de liga na composicdo quimica) baseados nos sistemas Fe-Cr, Fe-Cr-C e
Fe-Cr-Ni. No que diz respeito a caracteristica de inoxidabilidade, estes acos devem
apresentar no minimo 10,5% em peso de cromo dissolvido em solucdo s6lida na matriz
do ferro. Este cromo presente na composi¢ao quimica do aco (acima de 10,5%) promove
a formacgdo de uma fina camada de 6xidos passiva na superficie deste metal, pelo fato que
o cromo apresenta uma maior afinidade ao oxigénio em relagcdo ao ferro, de maneira a
proporcionar elevada resisténcia a oxidacdo e a corrosdo em relacdo as demais classes de
acos. Esta camada € transparente, impermeavel e pode ser regenerada na superficie do
material caso seja rompida, sendo assim ela reduz fortemente a cinética de oxidagdo e
dificulta o transporte de oxigénio e dos elementos de liga para que a oxidacdo possa
continuar. Os agos inoxiddveis podem ser classificados de acordo com as caracteristicas
da estrutura cristalina/microestrutura como: ferriticos, austeniticos, martensiticos, duplex
e os endureciveis por precipitacdo [51].

Neste contexto de estrutura cristalina, basicamente os ferriticos sao aqueles que
apresentam estrutura ctbica de corpo centrado (CCC) a temperatura ambiente; por outro
lado, os austeniticos apresentam adi¢do de elementos de liga austenitizantes com o
objetivo de manter a estrutura cubica de face centrada (CFC) estdvel a temperatura
ambiente. Os martensiticos apresentam significativa adicdo de elementos de liga para
aumentar sua temperabilidade e, consequentemente, obter estrutura tetragonal de corpo
centrado (TCC) devido processo de témpera, e quando do tratamento térmico de
revenimento sua estrutura € transformada em cubica de corpo centrado (CCC) pelo alivio
de tensdes internas na microestrutura. Os acos inoxiddveis conhecidos como duplex sdo
aqueles que apresentam uma estrutura mista, composta de 50% de fase ferritica e 50% de
fase austenitica e, por fim, os endurecivieis por precipitacdo sao formados de precipitados
que sdo obtidos através do tratamento térmico de envelhecimento apds solubilizagdo,
sendo a fase da matriz, na qual os precipitados sao formados, martensitica ou austenitica
[51]. Neste trabalho, a discussdo ficard restrita aos acos inoxiddveis martensiticos e
austeniticos, devido a grande utilizacdo em sistemas industriais que necessitam de
materiais com significativa resisténcia mecanica e tenacidade ao impacto, como ocorre

em processos de desgaste erosivo por cavitagao. A seguir serd dado énfase aos diagramas
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de equilibrio que sao utilizados para entender as fases que podem ser formadas no estudo
de acos inoxidaveis, especificamente no entendimento de martensiticos e austeniticos,

classes de acos que sao utilizadas neste trabalho.

2.1.1 DIAGRAMA DE EQUILIBRIO DE FASES — ACOS INOXIDAVEIS

O diagrama Fe-Cr é o ponto inicial para descrever as fases estdveis dos acos
inoxiddveis, uma vez que o Cr € o principal elemento de liga adicionado na composi¢ao

quimica desta classe de agos (Figura 1). Este diagrama € prefencialmente aplicado para o

estudo de acos inoxiddveis ferriticos e martensiticos.

Porcentagem atomica de cromo
10 20 30 40 500 GO TO 50 890
I ]

2000 T T T T T - T ._] 3600
1800 : Liquido - lm““; —_—
«+L - P —19
/ | | . ] et
1600} 1530°H— . -
W | p— 22 | 1 __._.-5,‘-—1,"' - 2800 Iﬁb
br\. o +I]J' | = E-
g 100 Jai00 2
b | E
S 1200 g
2 ~{zoo0 E
& 1000 il 2
9107 ~ 1600
800 k= i -
| 1200

0 50 060 70 80 90 Cr
Porcentagem em pesc de crome

Figura 1. Diagrama de equilibrio de fases Fe-Cr. [Fonte: Adaptado de ref. 51].

Neste sistema bindrio, para uma faixa de concentragdo relativamente estreita de
Cr (aproximadamente até 12,7% em peso) existe a fase austenita, num intervalo de
temperatura entre 912-1394 °C. Ligas com teores de Cr em peso entre 12-12,7%
apresentam estabilidade a elevadas temperaturas num campo bifasico, o qual € constituido
de ferrita e austenita em equilibrio termodinamico. Com resfriamento rapido, a fase
austenitica pode ser transformada em martensita [51].

Com adicdo do elemento quimico carbono no sistema Fe-Cr, tem-se significativa
variacdo no equilibrio de fases do diagrama, uma vez que o carbono € responsdvel por
expandir o campo de fase austenitico. Isto € muito importante para o desenvolvimento do

aco inoxiddvel martensitico, uma vez que sua formacdo ocorre durante resfriamento a
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partir do campo austenitico a elevadas temperaturas [51]. Na Figura 2 é demonstrado o

efeito do elemento carbono e do nitrogénio na expansao do campo de fase da austenita

(Fe-y) do diagrama de equilibrio Fe-Cr da Figura 1 acima.
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Figura 2. Efeito do carbono e nitrogénio na expansdo do campo de estabilidade da fase
austenita. [Fonte: Adaptado de ref. 51].

Importante efeito exerce o Ni no sistema Fe-Cr (ver Figura 1), de modo que

expande o campo da austenita e permite sua estabilidade em temperatura ambiente [51].

Na Figura 3 é monstrado um diagrama, como exemplo, correlacionando o efeito do Cr e

Ni na estrutura cristalina do ferro, no qual a propor¢ao do Cr para o Ni € de 3:1,

respectivamente. Neste diagrama (Figura 3) € nitido o efeito de estabilizacdo do campo

da fase austenita () proporcionado pelo elemento Ni.
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Figura 3. Perfil de concentragdo de um diagrama ternario constituido de Fe-Cr-Ni, de
razao constante Cr:Ni (3:1). [Fonte: Adaptado de ref. 55].

Nos tépicos seguintes serdo detalhadas as principais diferencas entre os agos
inoxiddveis martensiticos e austeniticos, bem como especificamente os acos empregados

neste estudo, sendo eles: CA6NM e 304.

2.1.2 ACOS INOXIDAVEIS MARTENSITICOS

O estudo desses agos ¢ fundamentado no sistema terndrio Fe-Cr-C, os quais, ap0s
sua austenitiza¢do, podem ser endurecidos via resfriamento suficientemente rapido, pelo
tratamento térmico de t€émpera, no qual a transformacdo de equilibrio da austenita em
ferrita € totalmente suprimida, dando-se condi¢des para ocorrer a transformacao fora do
equilibrio da austenita em martensita (transformacao martensitica). Estes mesmos acos,
apos sua témpera, sdo devidamente revenidos com o objetivo de aumentar a ductilidade
e a tenacidade do material para a maioria de aplica¢des industriais. Alguns tipos de acos
presentes nesta classe dos martensiticos sao: ASTM CA6NM e os AISI/ABNT 410, 416,
420, 440A, B, C e dentre outros [51]. A transformagdo martensitica assegura a essa classe
de acos inoxiddveis resisténcia moderada a corrosdo, elevada dureza, boa resisténcia a
fadiga e excelente resisténcia ao desgaste quando comparada aos demais agos inoxidaveis
[56].

O teor de carbono presente no aco inoxidavel martensitico influencia a resisténcia

mecanica e a resisténcia ao desgaste obtidos durante o tratamento térmico, de tal forma
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que quanto maior a presenca desse elemento na liga, maior € a dureza do material,
acarretando também a formacao de carbonetos primarios que possibilitam um aumento
da resisténcia ao desgaste. A formacdo e/ou obtencdo de carbonetos na microestrutura
final de um ago inoxid4dvel martensitico passa a ser evidenciado para ligas contendo teores
acima de 0,06% C, desde que submetidos a condi¢@o de recozimento pleno, ou mesmo
para a condicdo de temperado (+ revenido), principalmente para as ligas com teores de
carbono maiores (que € o caso dos tipos 420, 440A, B e C), quando sua temperatura e
tempo de austenitizacdo para sua t€mpera nao € elevada o suficiente para dissolver
totalmente seus carbonetos [57-59]. A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica tipica
esperada para estes acos aqui citados. Destaca-se aqui o teor de carbono, de Cr (e eventual
Ni) esperado para as ligas ASTM CA6NM e AISI/ABNT 410, 416, 420, 440A, B e C, ja

referidas, a saber:

e Ac¢o CA6NM: méx. 0,06% C + 11,5-14% Cr + 3,5-4,5% Ni;
e Ac¢o410: max. 0,15% C + 11,5-13,5% Cr;

e Aco416: méx. 0,15% C + 12-14% Cr;

e Aco420: min. 0,15% C + 12-14% Cr;

e Aco440A: 0,60-0,75% C + 16-18% Cr;

e Aco440B: 0,75-0,95% C + 16-18% Cr;

e Aco440C: 0,95-1,20% C + 16-18% Cr.

Outra importancia significativa desse elemento quimico, o carbono, € o fato de ser
um estabilizador da fase austenitica (ver Figura 2), proporcionando a expansao do campo
de estabilidade dessa fase, sendo possivel adicionar quantidades superiores de cromo na
composi¢do da liga e aumentar a resisténcia a corrosdo do material produzido, sem afetar
a estabilidade da fase austenitica a temperaturas elevadas [60]. Importante notar que é
devido a presenca deste campo austenitico que a t€émpera € possivel de ser realizada para

obtencdo da estrutura martensitica nestes agos.
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Tabela 1. Composi¢do padrdo de acos inoxiddveis martensiticos forjados e fundidos.
[Fonte: Adaptado da ref. 51].

Composi¢ao quimica (wt. %)

Tipo C Cr Mn Si Ni outros
403 0,15 max. 11,5-13 1,0 max. 0,5 max. - -
410 0,15 max. 11,5-13,5 1,0 mix. 1,0 max. - -

410 NiMo 0,05 max. 11,4-14 0,5-1,0 0,6 max. 3,5-5,5 0,5-1,0 Mo
416 0,15 max. 12-14 1,25 max. 1,0 max. - 0,15 min. S; 0,6 Mo
420 0,15 min. 12-14 1,0 max. 1,0 max. - -

440A 0,60-0,75 16-18 1,0 max. 1,0 max. - 0,75 Mo
440B 0,75-0,95 16-18 1,0 max. 1,0 max. - 0,75 Mo
440C 0,95-1,2 16-18 1,0 max. 1,0 max. - 0,75 Mo
CAl5 0,15 max. 11,5-14 1,0max. 1,5max. 1,0 max. 0,5 Mo
CA6NM 0,06 max. 11,5-14 1,0 max. 1,0max. 3,5-4,5 0,4-1,0 Mo

Os acos inoxidaveis martensiticos sao utilizados com diferentes finalidades, tais
como: os de baixo carbono - “tipo turbina” - sdo utilizados devido as suas boas
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao relativamente elevada; os que apresentam
médio carbono - “cutelaria” - sdo empregados onde € necessdria uma dureza satisfatdria,
aliado a uma ductilidade razodvel; e os tipos de alto carbono - “cutelaria e resistentes ao
desgaste” - sdo utilizados pelo fato de apresentar elevada dureza, a qual, porém, € obtida
com sacrificio da ductilidade [61].

Importante dentro desta classe de acos foi o desenvolvimento dos agos inoxiddveis
martensiticos macios (AIMM), por meados da década de 1950 na Suica. Estes acos
diferenciam-se dos martensiticos comuns por apresentarem adi¢des de Ni na liga. Com
adicao de Ni, normalmente para teores entre 4-6%, o campo da fase austenita expande, e
o desenvolvimento de ferrita delta (6) é eliminado completamente [55]. Nestes acos
AIMM, devido elevado conteido de Ni, as temperaturas Ms e Mr de inicio e fim da
transformagdo martensitica, respectivamente, sdo consideravelmente menores do que
para os acos que ndo apresentam niquel na composi¢cdo quimica [62], caracteristica essa
essencial para possibilitar a formacao da austenita revertida durante o revenimento, e que
serd detalhada dentro do tdpico referente ao ago CA6NM. Esta classe de acos € sempre
utilizada na condi¢ao temperada e revenida com objetivo de obter excelente combinagdo
entre resisténcia mecanica e tenacidade, além de possuirem elevada soldabilidade [62].

Com o objetivo de melhorar as propriedades mecanicas dos agos inoxidaveis
martensiticos os tratamentos térmicos de témpera e revenimento sao aplicados. De acordo

com [61], a témpera € o tratamento térmico mais importante, porque através dele, e
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acompanhado pelo revenido, é possivel obter as estruturas e as propriedades que
permitem o emprego dos acos em pecgas de maior responsabilidade e em aplicacdes mais
criticas, como na inddstria mecanica, na industria de transporte e em outros diversos
segmentos industriais. Estes dois tratamentos térmicos, t€émpera e revenimento, serdo

descritos a seguir.

2.1.2.1 TRATAMENTO TERMICO DE TEMPERA

Essa operacdo consiste em resfriamento, a partir da temperatura de austenitizacao
(solubilizacdo), em meio de grande capacidade de resfriamento, como dgua, dleo e ao ar,
para evitar transformacdes perliticas e bainiticas na peca em questdo. Com o término do
resfriamento, obtém-se a estrutura martensitica metaestavel que confere elevada dureza e
grande fragilidade ao aco na condi¢do como temperado, ja que é uma fase tetragonal de
corpo centrado (TCC) supersaturada de carbono nos intersticios da rede cristalina do
ferro, apresentando elevada densidade de discordancias, e cuja resisténcia a tragdo
também aumenta consideravelmente [63]. Dada a altissima temperabilidade dos acos
inoxiddveis martensiticos, o resfriamento suficiente e necessdrio para temperd-los
adequadamente pode ser feito ao ar ambiente, que foi um dos meios de témpera utilizado
para as ligas martensiticas usadas no presente trabalho.

As primeiras ripas ou placas formadas de martensita (morfologia da estrutura
martensitica que depende do teor de carbono em solu¢do sélida na fase) ocorrem na
temperatura de inicio de formag¢do da martensita (Ms), de modo que essa temperatura é
associada como a forca motriz para transformacao cisalhante (austenita—martensita). Na
pratica, ainda, dependendo do teor de carbono da liga, a temperatura ambiente, na qual o
resfriamento do material € normalmente interrompido, pode ndo ocorrer a temperatura de
fim de transformacdo de martensita (Mr). Neste caso, assim, ndo se consegue a completa
transformac¢do martensitica no ago considerado, de modo que algum teor de austenita
retida pode estar presente na microestrutura, sendo tanto maior a fracdo volumétrica de
austenita retida quanto maior for o teor de carbono da liga. Normalmente tal fracdo de
austenita retida em um ago temperado passa a ser significativa quando seu teor de carbono
€ maior que 0,4% (em peso) na liga [64]. Assim, 0s acos inoxidaveis martensiticos tipos
440A, B e C normalmente apresentam muita austenita retida apds sua témpera, conforme
serd visto a frente para a liga 440C, aqui também estudada inicialmente (Anexo IV). Para

o tipo 420 ndo se espera qualquer presenca de austenita retida, e que aqui também foi
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estudado (ver Anexo III). Por fim, o agco CA6NM, apesar de apresentar muito baixo teor
de carbono, conforme visto, poderd ter considerdveis fracdes de austenita em sua
microestrutura (normalmente até 30%, em volume), ndo devido ao seu teor de carbono
que € muito baixo, mas sim por esta fracao, neste tipo de aco, passar a ser uma fungao
dependente do teor de Ni, temperatura e tempo de revenimento, cujo valor maximo de
30% aqui indicado é usualmente obtido no revenimento realizado em temperaturas
proximas a 620 °C e teor de Ni proximo a 6% (wt. %) na liga. Aqui neste estudo, conforme
visto a frente, o teor de austenita obtido para o ago CA6NM foi de 14 + 2%. Neste caso,
a austenita € chamada de revertida (por ocorrer no revenimento do a¢o) e nao de retida
(quando esta € advinda exclusivamente da t€mpera), fato tipicamente verificado para este
aco CA6NM, além de ocorrer também para outros tipos da classe dos AIMM.

A presenca da austenita retida pode também estar relacionada a elevadas tensoes
elésticas entre as ultimas ripas ou placas de martensita que se formam, e que tendem a
suprimir o crescimento ou espessamento adicional das ripas ou placas ja existentes. Outro
fator importante para a presenca da austenita retida € devido a caracteristica de expansao
volumétrica vinculada a formagdo da martensita, aproximadamente 4%, que implica na
dificuldade de toda a fase austenita conseguir acomodar o processo de transformacdo de
fase (austenita—martensita) [65] (ap6s Thelning [64]). A austenita retida pode ser
potencialmente benéfica para a tenacidade dos agos altamente ligados [51].

Voltando-se para a transformagdo martensitica, segundo Lippold e Kotecki [51] a
temperatura My de formacdo da martensita € uma funcao da composicdo quimica do aco.
Quase todos elementos de liga adicionados ao aco (exceto cobalto) diminuem a
temperatura de inicio de transformacdo martensitica (Ms), e o carbono exerce maior
influéncia nessa transformacdo. A Equacdo 1 abaixo pode ser utilizada para estimar a

temperatura Ms [51].

Ms (°C) =540 — (497 C + 6,3 Mn + 36,3 Ni + 10,8 Cr + 46,8 Mo) (1)

Onde: Ms é a temperatura inicial de formacao da martensita e C, Mn, Ni, Cr e Mo sdo os

respectivos teores de elementos de liga expressos em wt. % (em peso).

A temperatura de fim de transformag¢ao martensitica (Mr) € aproximadamente 100

°C abaixo do valor da Ms [51].
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Interessante ressaltar, conforme ja sinalizado, que no processo de témpera
dependendo do teor de carbono do ago, normalmente para agos com elevado teor deste
elemento, tem-se a presenca de carbonetos [64], e que podem ser designados como
“priméarios” devido a sua formacgao ocorrer durante processo de t€mpera do material. A
precipitacao de carbonetos é um processo dependente do tempo e da temperatura, sendo
amplamente determinado pela difusdo de carbono na faixa de temperatura mais baixa, e
também pelo aumento da solubilidade do carbono no material de base em temperaturas
mais elevadas [55]. Esses carbonetos podem ser formados durante processo de
solidificacdo da liga, devido segregacdo de elementos de liga que sdo formadores de
carbonetos e, mesmo num aquecimento posterior a sua obten¢do, como no caso da etapa
de austenitizacdo, para a realizacdo da t€émpera do acgo, sua dissolu¢ido pode ndo ocorrer
de maneira completa. Por fim, a precipitagdo destes carbonetos também pode estar
relacionada a taxa de resfriamento do processo de témpera ser lento, possibilitando desta
maneira o processo de difusdo de elementos formadores de carbonetos, como por
exemplo, carbono e cromo (principal elemento de liga adicionado aos agos inoxiddveis),
que sdo necessdrios para a formacdo de nucleos estdveis [64, 65].

Os carbonetos afetam as propriedades mecanicas dos acos inoxidaveis por sua
presenca dentro dos graos e nos contornos de graos. Dependendo da composi¢do quimica
da liga, da afinidade eletrOnica e do tratamento térmico adotado podem ser observados
distintos tipos de carbonetos, como MC, MsC, M7C3, M23Cs € Cr2C3, onde M representa
um ou mais tipos de dtomos metalicos. Estes carbonetos tendem a precipitar nas seguintes
regides da estrutura cristalina, de acordo com a menor energia necessdria para criacdo da
interface entre as fases: aleatoriamente nos contornos de graos, interfaces coerentes e nao
coerentes dos contornos de macla e discordancias intragranulares [66].

ApOs processo de t€mpera, o aco € submetido ao revenimento para melhorar
determinadas propriedades mecanicas como, por exemplo, tenacidade e ductilidade. Este

tratamento térmico serd descrito na sequéncia.

2.1.2.2 TRATAMENTO TERMICO DE REVENIMENTO

No revenimento as pecas temperadas sio reaquecidas com o intuito principal de
aumentar a ductilidade dos acgos, devido alivio de tensdes presentes na estrutura

martensitica tetragonal de corpo centrado (7CC), de tal forma que a martensita revenida
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apresenta estrutura cristalina cuibica de corpo centrado (CCC) e proporciona ao ago
significativa resisténcia mecanica e tenacidade [63].

Dependendo da temperatura aplicada no revenimento (sempre abaixo da
temperatura de austenitizacio), diferentes transformagdes metaldrgicas podem ocorrer na
matriz martensitica do aco. Dentre elas pode-se citar a transformagao da austenita retida
em martensita (yrer—a '), que pode ocorrer principalmente par o caso do ago tipo 440C
(que também foi considerado neste trabalho, ver Anexo IV), precipitacdo de carbonetos
e, nos acos AIMM, a formagao da austenita revertida (yrev) [63].

Durante o processo de revenimento dos acos o primeiro carboneto formado é
sempre a cementita (Fe3C), e isto se deve a elevada capacidade de mobilidade do carbono
e de pequenos rearranjos locais de 4tomos de ferro sem difusao extensiva do elemento de
liga substitucional. Os primeiros carbonetos de liga sdo formados em temperaturas
suficientemente elevadas, acima de 500 °C, de modo a promover difusdo de elementos de
liga substitucionais. Neste contexto, a sequéncia de precipitagdo de ‘“carbonetos

secundarios” ¢ apresentada na Figura 4 abaixo [67].

— Cr}'CS - CI'23C;5
Fe,,C Fe,C Mo,C Fe;Mo,C
— VG,

Figura 4. Sequéncia de precipitacdo de carbonetos nos agos. [Fonte: Adaptado da ref.
67].

As transformacgdes metaltrgicas que podem ocorrer na matriz martensitica, para
ambos tratamentos térmicos de témpera e revenimento, serdo detalhadas a seguir, apenas

para o ago desta classe aqui estudado de forma aprofundada, no caso, o CA6NM.

2.1.2.3 ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO MACIO ASTM A743 CAGNM

Este aco inoxiddvel martensitico macio (AIMM) foi desenvolvido na Suica no ano
de 1960. E designado pela ASTM “como A743 grau CA6NM” (ASTM AT743/A743M,
[68]). Na nomenclatura deste aco, a primeira letra representa a sua resisténcia em meios
corrosivos (C), a segunda letra indica o valor nominal do teor de niquel, de modo que

com o aumento do teor de Ni, a designacdo se altera de A até Z, os nimeros que seguem
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as duas primeiras letras indicam a porcentagem méaxima de carbono (0,06% em peso de
carbono méximo na liga) e, por dltimo, as letras subsequentes que correspondem a
primeira letra dos elementos de liga presentes no material, nesse caso, niquel (N) e
molibdénio (M). A composicao quimica do aco, em wt. % (em peso), € a seguinte [68]:
0,06% C (méx); 1% Mn (méax); 1% Si (max); 11,5-14% Cr; 3,5-4,5% Ni; 0,4-1% Mo;
0,04% P (max), 0,03% S (méax) e Fe em balanco.

Este aco tem sido utilizado na fabricacdo de componentes de grandes secdes
como: bombas, compressores, componentes da industria quimica e de petréleo, rotores
de turbinas hidrdulicas, e entre outros devido as suas excelentes propriedades mecanicas
de resisténcia a deformacdo, resisténcia a erosdo por cavitacdo, alta temperabilidade,
tenacidade e soldabilidade [69]. Importante atencdo deve ser fornecida ao aco CA6NM
no que diz respeito a sua composi¢do quimica e tratamento térmico empregado com o
objetivo de obter maior efici€ncia nas propriedades mecanicas descritas.

O aco CA6NM ¢ normalmente austenitizado entre 950 a 1050 °C, na qual, ocorre
ahomogeneizacio dos elementos segregados, a dissolucdo de carbonetos e decomposi¢ao
da ferrita delta oriunda do material bruto de fundi¢do [70, 71]. Na Figura 5 € apresentado
um diagrama de transformacdo a resfriamento continuo (TRC) do aco CA6NM. Neste
diagrama TRC é possivel observar a alta temperabilidade do ago em estudo, e mesmo com
um resfriamento lento (aproximadamente 30 horas) ndo ocorre nenhuma transformagao
difusional na microestrutura, ou seja, de austenita para perlita, ferrita ou bainita, apenas
verificando-se a formac¢do da martensita. Outra caracteristica importante apresentada no
diagrama TRC ¢é que no fim de cada curva de resfriamento é obtido o valor de dureza da
martensita formada. Estes valores ndo sdo elevados quando comparados a outros acos
inoxiddveis martensiticos que contém um teor de carbono maior em peso na sua
composi¢do quimica, e isto se deve a dureza da martensita ser proporcional a quantidade
de carbono supersaturando os intersticios da rede cristalina do ferro e, desta forma, o valor

de dureza para o agco CA6NM ¢€ baixo (entre 383-397 HV, ver Figura 5).
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Figura 5. Diagrama TRC de um aco CA6NM. [Fonte: Adaptado de ref. 70].

De acordo com a Figura 5, a curva de inicio de transformacao martensitica (Ms) €
de aproximadamente 260 °C e, desta forma, a temperatura Mr pode ser definida como
sendo proxima a 160 °C, de acordo com o que foi relatado por [51] a respeito da diferenca
de aproximadamente 100 °C entre a Ms e Mr. Neste contexto, quando realizado a t€émpera
ao ar do aco CA6NM a microestrutura obtida € 100% martensitica [62, 70-72].

O aco CA6NM ¢ utilizado na condicao como temperado e revenido para diversas
aplicacoes industriais, com €nfase a fabricacao de componentes de maquinas hidraulicas,
e isto se deve, principalmente, a formacgdo de austenita metaestidvel durante o revenimento
do material. Estd austenita, obtida a partir do revenimento adequado deste aco,
normalmente realizado na temperatura de 620 °C, € usualmente chamada de “austenita
revertida, (yrev)”. Conforme indicado na Figura 3, quando da aplicacdo de temperaturas
de revenimento proximas de Ac; (temperatura de inicio de transformac¢do austenitica),
adentrando-se no campo bifdsico formado pela austenita (y) e ferrita (o) para condi¢des
proximas do equilibrio (o que pode ser esperado na etapa de reaquecimento para a
temperatura de revenimento do aco), ocorre a formacao deste tipo de austenita, a qual é
muito finamente distribuida ao longo dos contornos da fase martensita [73].

Foi relatado por Crawford et al. [70], que durante o revenimento do aco CA6NM
numa temperatura de 530 °C tem-se o inicio da formacao desta austenita, que € menor

que a temperatura de transformacdo Ac; (ver Figura 3). Essa temperatura, de 530 °C, é
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menor que a normalmente empregada no revenimento deste ago (605-620 °C) e, desta
forma, sempre que adotadas temperaturas proximas a 620 °C, tem-se a presenca desta
austenita dispersa na matriz martensitica. E, de acordo com [74], a presenca do niquel
diminui a curva de temperatura Ac; do aco CA6NM, possibilitando desta forma que o
revenimento seja realizado idealmente em torno de 620 °C para obtencdo da ygreyv. Caso
seja aplicada uma temperatura de revenimento superior a 620 °C a austenita revertida é
passivel de ser transformada novamente em martensita (yrev—a’), € isto se deve a liga
sofrer processo de solubilizagdo (austenitizagdo) de modo que no resfriamento do
revenimento a formagao da martensita ocorre novamente [70].

Em outras palavras, foi relatado também por Carrouge et al. [75] e Woollin e
Carrouge [76] que a formacdo da prev na microestrutura dos acos inoxidaveis
supermartensiticos (AIMM) pode estar relacionada a um “tratamento térmico de
recozimento intercritico”, ou seja, a partir de um revenimento especifico, quando
realizado acima da temperatura de inicio de formag¢ao da austenita no aquecimento (Ac;),
a qual coincide com o inicio do campo bifdsico (a+y). Neste caso, a fragao volumétrica
de austenita formada € dependente da temperatura e do tempo de duracdo do tratamento
térmico. Por exemplo, se a temperatura Ac; (ver Figura 3) for excedida 40 °C, apenas uma
pequena quantidade desta fase (yrev) € formada, pelo fato, que a transformacdo é
difusional e a austenita para ser formada de forma estdvel tem que ser enriquecida
preferencialmente com seus principais elementos de liga gamagéneos, como Ni, Mn, C e
N. Este enriquecimento causa forte decaimento da temperatura My e, consequentemente,
esta austenita permanece estavel na microestrutura apds seu resfriamento, a partir do final
do revenimento do aco. Caso a temperatura de revenimento seja suficientemente elevada,
na qual a fracdo volumétrica de austenita em equilibrio € grande, o relativo
enriquecimento dos elementos de liga como Ni, Mn, C e N nesta fase austenita € reduzido,
resultando na elevacdo de sua temperatura Ms, e o resfriamento do aco, a temperatura
ambiente a partir do final de seu revenimento, proporcionard uma completa transformacgao
martensitica, o que explica a total auséncia de austenita revertida para as ligas CA6NM,
quando revenidas em temperaturas relativamente acima de 620 °C, ou seja, normalmente
acima de 650 °C.

Nos AIMM os excelentes valores de tenacidade obtidos sdo devido a formacao da
austenita revertida durante processo de revenimento em temperaturas préximas a 600 °C.
Pelo fato desta fase encontrar-se dispersada e finamente distribuida na matriz martensitica

do ago, sua detecc¢do por microscopia Optica nao € possivel de ser realizada [62]. A fragdo
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volumétrica de yrev que pode ser formada aumenta com o incremento do conteido de
niquel nos agos inoxiddveis martensiticos Cr-Ni de baixo carbono, designados como
AIMM. Quando presentes 4% Ni (em peso), a fracio mdxima de yrev que pode ser
formada € de 15%, e com 6% Ni, esse valor pode chegar a 30% na microestrutura [62].

Song et al. [77], demonstraram que a austenita revertida formada durante
revenimento do aco CA6NM proporcionou aumento da tenacidade ao impacto a baixas
temperaturas do material. O enriquecimento da yrev pelos solutos Ni, Cr e Mn foi
atribuido como fator preponderante no decaimento da temperatura Ms e, desta forma,
possibilitou maior estabilidade térmica a baixas temperaturas desta fase [77]. Também
foi observado por Song et al. [78], durante revenimento “intercritico” do ago CA6NM,
que a austenita revertida se forma a partir de sitios de nucleagdo ricos em Ni em
temperaturas ligeiramente acima da curva de temperatura Ac; (ver Figura 3), de modo que
o crescimento dessa fase (yrev) foi controlado pela difusdo do Ni na microestrutura.

A formacdo da yrevtambém foi descrita por Song et al. [79], de modo que foram
analisadas as temperaturas de revenimento de 580 e 610 °C no aco CA6NM. Foi
observado que com o aumento do tempo nas temperaturas estabelecidas de revenimento
o teor de austenita aumenta, e este resultado foi principalmente atribuido a difusdo do Ni
na microestrutura. Este processo difusional do niquel € relatado como a forca motriz para
a formacdo da austenita (a ' —yrev). O enriquecimento pelo Ni e o tamanho ultrafino foram
considerados os principais fatores que determinaram a estabilidade da austenita revertida
[79].

Em resumo, a formacdo da yrev € fortemente benéfica para determinadas
propriedades mecanicas dos AIMM, como por exemplo, tenacidade ao impacto. Neste
contexto, a formacao desta fase deve ser sempre otimizada visando aumentar a resisténcia
de pecas/componentes em diversas aplicagdes.

No que diz respeito a formacao de precipitados nos AIMM, também foi verificado
nos estudos realizados por Song et al. [78] e [79] que durante o processo de revenimento
ocorre particdo do carbono para os carbonetos € do Ni para a austenita revertida. Os
carbonetos M23C¢ se precipitam ao longo das ripas de martensita, possibilitando desta
maneira na regido adjacente um enriquecimento de Ni. Estas regides ricas em Ni atuam
como sitios de nucleagdo para a yrev. Neste contexto, foi observado por Zhang et al. [80],
utilizando o aco CA6NM, que tempos prolongados na temperatura de revenimento de 620

°C provoca redugdo da concentragdo de carbono na austenita revertida, e isto se deve a
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formacao e crescimento do carboneto do tipo M23Cs, 0 que reduz a estabilidade térmica
da yrev formada.

Nos topicos seguintes serdo descritas as principais caracteristicas dos agos
inoxidaveis austeniticos, bem como detalhamento principal para o ago 304, que é o outro

aco inoxiddvel empregado neste estudo.

2.1.3 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS

O estudo dos acos inoxidaveis austeniticos € fundamentado no sistema ternario
Fe-Cr-Ni, de modo que o elemento mais notavel na composi¢ao quimica para estabilizar
a austenita até temperatura ambiente € o niquel, elemento este adicionado com teores
geralmente acima de 8% (em peso). Seus teores de elementos de liga geralmente variam
entre 16-25% Cr (em peso), e entre 8-20% Ni (em peso). Estes acos apresentam excelente
resisténcia a corrosdo na maioria dos ambientes a que sdo expostos. Como sua austenita
€ estavel a temperatura ambiente, estes acos ndo sdo transformados pelo processo de
témpera. Assim, sua resisténcia mecanica pode ser significativamente aumentada através
do processo de encruamento, de modo que apresentam excelentes propriedades
mecanicas de ductilidade e tenacidade. Sao utilizados em muitas aplicagdes, incluindo
estruturas de apoio e contencdo, usos arquitetdonicos, utensilios de cozinha e produtos
médicos [51]. Estes agos sdo usualmente comercializados na condicdo como
recozido/solubilizado ou no estado como encruado (trabalhado a frio) [81].

O comportamento de transformacdo de acos inoxiddveis austeniticos pode ser
sucintamente descrito utilizando o diagrama pseudobindrio Fe-Cr-Ni (ver Figura 6)
contendo 70% Fe (em peso). Por exemplo, para ligas contendo 20Cr-10Ni devido
inclinacdo da linha de solubilidade (linha solvus) da austenita em relacdo ao campo
bifdsico (y+dJ), a maioria de toda a ferrita se transforma em austenita sob condi¢cdes de
resfriamento em equilibrio. Caso as condi¢cOes de resfriamento sejam rdpidas, a
transformagao ferrita—austenita pode ser parcialmente suprimida, e algum teor de ferrita
pode permanecer na microestrutura [51]. Outros elementos estabilizadores da austenita

sdo Mn, C, N, Cu e Co [51].
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Figura 6. Secdo pseudobinaria do sistema Fe-Cr-Ni contendo 70% Fe. [Fonte: Adaptado
de ref. 51].

Uma variedade de precipitados pode estar presente nos acos inoxidaveis
austeniticos, que depende da composicdo quimica da liga e do tratamento térmico
adotado. Os carbonetos estdo presentes em praticamente todos os acos inoxidadveis
austeniticos, pelo fato que o Cr € um elemento forte formador de carbonetos, bem como
outros elementos de liga como Mo, Nb e Ti. A natureza de formacao destes carbonetos,
incluindo o efeito de composicao e diferentes temperaturas de formagao sdo bastante
complexos. Alguns dos possiveis precipitados que podem ser formados na microestrutura
dos acos inoxidéveis austeniticos sao: MC, MeC, M23Cs, Ni3Ti e entre outros [51]. Para
se evitar a ocorréncia de carbonetos de Cr e/ou Mo na microestrutura dos agos inoxidaveis
austeniticos ndo-estabilizados (nem ao Ti, nem ao Nb), que € o caso das ligas 304 e 316,
as quais sdo os principais tipos desta classe de acos usados na fabrica¢do de rotores de
maquinas hidraulicas, deve-se recorrer a realizacdo de tratamento de solubilizagdo, com
adequado controle de temperatura e tempo de austenitizacdo, bem como resfriamento
brusco, devidamente realizado normalmente em dgua. Tal procedimento garante a
auséncia de carbonetos em tais ligas.

Importante ressaltar que também € possivel ocorrer a formagdo de martensita em
alguns tipos de agos da classe dos austeniticos, mas isso ocorre apenas sob condicdes
muito especiais. Martensita foi observada fortemente em ligas encruadas e/ou quando os

materiais sdo resfriados em temperaturas criogénicas, atingindo-se temperaturas abaixo
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de suas respectivas temperaturas Mr [51]. Mais detalhes a respeito da formagdo da

martensita nestes acos serdo enfatizados no topico a seguir referente ao aco 304.

2.1.3.1 ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO ABNT 304

O estudo do agco 304 baseia-se no sistema 18Cr-8Ni, sendo muito versatil e
amplamente utilizado, disponivel em uma ampla gama de produtos, formas e
acabamentos. Apresenta elevada ductilidade, excelente capacidade de ser conformado
(encruado) e significativa resisténcia a corrosao, de modo que essas caracteristicas fazem
com que o aco 304 seja largamente utilizado em diversas aplicagdes de engenharia. O
baixo teor de carbono proporciona menor ocorréncia de precipitagdo de carbonetos na
zona termicamente afetada durante a soldagem, e apresenta menor suscetibilidade a
corrosdo intergranular [51]. Sua composi¢do quimica, expressa em variacdo percentual
em peso, € a seguinte: 0,08% C; 2% Mn; 0,045% P; 0,03% S; 1% Si; 18-20% Cr e 8-
10,5% Ni.

No que diz respeito ao tratamento térmico dos agcos austeniticos convencionais,
onde estd incluido o aco ABNT 304, o recozimento/solubilizagdo € aplicado para
possibilitar a formacdo de uma matriz austenitica a temperatura ambiente. A temperatura
de recozimento varia levemente em funcdo da composicdo quimica da liga, e
considerando o aco 304 a temperatura que pode ser adotada no tratamento varia entre
1010-1120 °C. O meio de resfriamento depende da espessura da peca, mas normalmente
€ aplicado agua para resfriar as pecas solubilizadas [81].

O aco ABNT 304 € conhecido pela sua metaestabilidade, de modo que a
transformacdo martensitica pode ocorrer sob resfriamento ou deformacao pléstica [82].
Com relagdo ao aspecto referente ao resfriamento, a temperatura a ser atingida tem que
ser inferior a Ms do material de anélise, e por outro lado, sob a influéncia de tensodes e
deformagdes mecanicas o processo de transformagdo de fase (austenita—martensita)
pode ocorrer em temperaturas acima da My [82].

Foi relatado por Cohen et al. [83] e confirmado por Angel [84] em estudos
realizados em agos inoxidadveis austeniticos, nesse caso ABNT 302 e 304, que a
transformagdo martensitica, sob deformacdo plastica, € nucleada a partir de processos
cisalhantes com “embrides” deformados, de modo que estes “embrides” sdo pontos de
inicio do processo de transformacdo austenita—martensita. Neste contexto, ¢ possivel

descrever que a transformacdo cisalhante € caracterizada por cisalhamento homogéneo
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do parametro de rede da austenita ao longo do plano invariante (plano de habito) e
acompanhado por dilatacdo. Essa dilatac@o esta relacionada a expansdao volumétrica da
fase martensita (em torno de 4%), e que foi relatada por [65] (apds Thelning [64]). Para
a transformag@o martensitica ocorrer assim como para qualquer reacdo, duas condi¢des
ttm que ser satisfeitas: i) A energia livre do sistema deve diminuir durante a
transformacao, e ii) nicleos devem estar presentes. Foi sugerido por Cohen et al. [83] que
discordancias constituem os nucleos para formacdo da martensita. Importante
caracteristica foi relatado por Angel [84] no que diz respeito a formagdo da martensita
sob esfor¢os e deformacdes mecanicas, e estd relacionado a temperatura My, que €
definida como a temperatura na qual 50% de martensita é formada sob acao de uma tensao
verdadeira de 0,3. Deste modo, acima de uma certa temperatura My nenhuma quantidade
de deformacdo pode acarretar a transformacdo (austenita—martensita). A Equacio 2

abaixo foi utilizada para estimar a temperatura My [85].

My (°C)=413-462C—-9,2Si—-8,1 Mn—- 13,7 Cr—9,5 Ni— 18,5 Mo 2)

Onde: M, € a temperatura na qual 50% de martensita é formada sob acdo de uma tensao
verdadeira de 0,3 e C, Si, Mn, Cr, Ni e Mo sdo os respectivos teores de elementos de liga

expressos em wt. % (em peso).

O processo de transformacdo de fase (austenita—martensita) sob deformagao
mecanica também foi descrito por [82] para o agco ABNT 304, de modo que a
transformacdo martensitica induzida por deformacdo ocorre a uma temperatura
especifica, conhecida como My, acima da temperatura de inicio de transformacgdo
martensitica (Ms). Nenhuma quantidade de deformacdo induzird a transformacgdo de
austenita—martensita se a temperatura exceder M. Os tipos de martensitas induzidas por
deformacdes que podem ser formadas nos acos inoxiddveis austeniticos com menos de
0,08% (em peso) de carbono sdo a’ e ¢. Martensita o’ € ferromagnética com estrutura
CCC, enquanto que a martensita ¢ é ndo ferromagnética e constituida de estrutura HCP.
A quantidade de martensita o’ € ¢ normalmente aumentam com o aumento da deformagao
em acgos inoxiddveis austeniticos, no entanto, a quantidade de martensita ¢ aumenta até
um valor maximo e, em seguida, diminui gradualmente devido a transformacdo para

martensita o” [82].
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No estudo elaborado por Kaoumi e Liu [86] no qual foi investigado a
transformac¢do martensitica induzida por deformacao no aco ABNT 304, foi observado
que a fase austenita pode ser transformada em ambas martensitas a’ ou &, € que as bandas
da martensita ¢ podem servir como sitios de nucleacdo da transformacdo martensitica
y—a’. Andlises de MET demonstraram que nas amostras deformadas a formacdo da
martensita ¢ foi vinculada a sobreposi¢ao/empacotamento de falhas de empilhamento, de
modo que o processo de transformacdo ocorreu da seguinte maneira: y—falha de
empilhamento—e¢. Quando a martensita ¢ foi formada suas bandas de cisalhamento
atuaram como sitios de nucleacdo da martensita " dentro dos graos da matriz austenitica.
E também foi observado que a martensita a’ foi nucleada nos contornos de grdos
austeniticos e em seguida crescem para dentro da matriz (y—a’). Importante parametro
também descrito neste trabalho [86] foi a energia de falha de empilhamento (EFE), a qual
€ utilizada para determinar qudo fécil a falha de empilhamento pode ser formada e,
subsequentemente, formagao da martensita (o’ e/ou €). A EFE pode ser estimada através

da Equacao 3 abaixo [87]:

EFE (mJ/m*) = 16,7 + 2,1 Ni—0,9 Cr + 26 C 3)

Onde: EFE ¢é a energia associada ao grau de “facilidade” de ocorrer falha de
empilhamento no material e Ni, Cr e C sdo os respectivos teores de elementos de liga

expressos em wt. % (em peso).

Energia de falha de empilhamento (EFE) é a medida da distancia entre um par de
discordancias parciais que apresentam a tendéncia de formar uma falha de empilhamento
local. A EFE é caracterizada pela dependéncia composi¢ao-temperatura dos materiais
cristalinos, e desempenham um papel importante na deformacdo plastica dos acos
austeniticos metaestdveis, de maneira que sdo originadas as seguintes mudancgas
microestruturais: deslizamento, = maclas  e/ou  transformacdo de  fase
(austenita—martensita) [88, 89]. Cabe ressaltar que o baixo valor de EFE (<20mJ/m2)
favorece o processo de transformagdo de fase austenita—martensita (a”’ e/ou ¢) [90]. Para
propésito de comparacdo, o mecanismo associado a maclas de deformacao é reportado
para ocorrer em EFE entre 18-45 mJ/m? [91] (apés Allain et al. [91]), e a falha de

empilhamento ocorre mais facilmente quando a EFE € menor.
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Foi relatado por Gutierrez-Urrutia e Raabe [92] que a deformacido dos agos ocorre
através da combina¢do de movimentacdo de discordancias e mecanismos de deformacado
“secundarios” tais como: formagdo de martensita (o’ e/ou ¢) e/ou maclas mecanicas. A
ativacdo destes mecanismos ‘“secundarios” € controlada em parte pela temperatura e
composi¢do quimica, e que sdo relacionados com a energia de falha de empilhamento do
material. Com a diminuicdo da EFE os mecanismos de plasticidade mudam de (i)
movimentacdo de discordincias para (ii)) movimentacdo de discordincias e maclas
mecanicas, ¢ por fim para (iii) movimentacdo de discordancias e transformacgao
martensitica [93-98]. Apesar destas referéncias [93-98] ndo serem relacionadas
diretamente ao aco 304, a compreensdo de como a EFE influencia os mecanismos de
deformacao pléstica pode ser estendida para todos os acos, corroborando para descrever
o comportamento do processo de transformagdo de fase (austenita—martensita) sob
esfor¢cos de deformagdo. Importante trabalho foi elaborado por Schramm e Reed [99] no
que diz respeito a EFE, no qual foi mencionado que para o aco 304 esse valor de energia
foi de ~18 mJ/m2, que possibilita tanto a deformacdo por maclas e/ou transformacao
martensitica sob esfor¢cos mecanicos. Esse baixo valor de EFE influencia diretamente a
propensdo da rede cristalina “tensionada” de sofrer cisalhamento e, desta maneira,
proporcionar a formagao da martensita induzida por deformacao [99].

Diversos autores tém reportado em seus estudos a transformacdo martensitica
induzida por deformacdo no aco 304, de modo a determinar os mecanismos de
deformacdo associados ao processo austenita—martensita bem como sua influéncia na
resisténcia do material [100-109]. Os mecanismos de deformacdo relacionados ao
processo de transformacdo de fase foram: intersecdes de bandas de cisalhamento,
sobreposicdo de falhas de empilhamento, bandas de cisalhamento isoladas, pontos triplos
de limites de graos, maclas de deformacdo, interacio de discordancias e demais locais na
estrutura cristalina onde a energia de interacio possa ser favordvel para vencer a barreira
energética de interface entre as fases (austenita—martensita), possibilitando desta
maneira a nucleag@o e crescimento da martensita sob esfor¢os mecénicos [100-109].

Importante  trabalho  neste contexto de transformacdo de fase
(austenita—martensita) induzido por deformacdo foi realizado por Sapezanskaia et al.
[110]. Apesar do trabalho nao ter sido elaborado com o agco 304, o material empregado
na andlise foi um ago inoxiddvel austenitico (AISI 301LN) que apresenta a mesma
caracteristica de metaestabilidade do 304. Como ambos os agos inoxiddveis austeniticos

sdo passiveis de sofrer transformacao martensitica, o entendimento de como a martensita
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foi formada no estudo de [110] pode ser extrapolada para o aco 304, e até mesmo para
outros acos em que a fase austenita pode ser transformada sob esfor¢os de deformacdo.
Deste modo, foi demonstrado por [110] que o crescimento da fragdo de martensita ocorre
as custas da zona plastica da austenita, sendo que a presenga e intera¢ao de discordancias
(relacionada a falha de empilhamento) reduz a barreira de nucleacdo para ocorrer a
transformagdo martensitica.

Nos tépicos seguintes sao descritos o processo de desgaste erosivo por cavitagado;
o efeito dos esforcos de cavitagdo nos eventos metaldirgicos que podem ocorrer na
microestrutura dos ag¢os, bem como, especificamente no processo de transformagdo de
fase (austenita—martensita) induzida por deformacgdo; o modo pelo qual a martensita
formada atua como mecanismo de aumento de resisténcia em acos austeniticos e
martensiticos; e, por fim, o ensaio de erosdo por cavitagdo detalhado de acordo com a

norma ASTM G32-10 [54].

2.2 DESGASTE EROSIVO POR CAVITACAO

O processo fisico de cavitac@o consiste no fendmeno de vaporizagdo de um liquido
devido redugdo de pressdo local durante velocidade elevada de escoamento do fluido a
uma temperatura constante. Ao atingir um valor de pressdo critica, € possivel ocorrer a
nucleagdo e crescimento de bolhas ou cavidades (formagdo de cavidades dentro de uma
massa liquida). Essas bolhas que sdo carregadas durante escoamento do fluido quando
atingem regides de maior pressdo se tornam instdveis e colapsam violentamente. A
pressdo gerada na superficie do componente pela implosdo das bolhas pode ocasionar
deformacao localizada e/ou remog¢do de material da superficie [111].

De acordo com a norma ASTM G32-10 [54] considera-se a formagdo do processo
de cavitacdo geralmente a partir de locais dentro do liquido onde a pressao hidrostatica é
menor, produzida pela movimentacao do liquido (cavitagdo por escoamento) ou devido a
uma barreira sélida (cavitacao por vibragdo). No caso da cavitagdo por escoamento, tem-
se um decréscimo da pressao local induzida por variacdes na velocidade de escoamento
do liquido. A cavitacdo por vibragdo € causada por flutuacdes de pressdo dentro do
liquido, induzidas por vibrag@o ou superficie solida imersa no liquido.

Cavitacdo pode ocorrer em quase todos os sistemas hidrodindmicos e
turbomdquinas, como bombas, hélices maritimas, turbinas hidraulicas e hidrof6lios. Este

processo causa efeitos indesejaveis como modifica¢dao nas propriedades hidrodinamicas
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de vazdo e redug@o no desempenho de sistemas; geracao de vibracdo e ruido, e erosdo e
danos aos materiais. A erosdo € alcancada por emissao no sélido de pulsos de tensdo, que
surgem a partir da implosdo das bolhas de cavitacdo e que geram elevadas ondas de
pressdo ou devido a formacdo de microjatos de dgua de elevada velocidade. Ambos
possiveis mecanismos de erosdo sao originados a partir do colapso (implosao) das bolhas
[6].

O processo de colapso das bolhas, juntamente com as evidéncias experimentais
de um orificio formado em uma superficie de metal por colapso de bolhas sdo mostradas

na Figura 7 [50].
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Figura 7. Mecanismo de desgaste por cavitacdo, a) Mecanismo de colapso das bolhas, e
b) Evidéncia experimental dos danos por cavitagdo de uma superficie metalica (indio).
[Fonte: Adaptado de ref. 50].

As colisoes entre liquido e s6lido geram grandes tensdes que podem danificar a
superficie solida. Pressdes transitorias entre 1-1,5 GPa sdo possiveis, e sdo
suficientemente elevadas para induzir a deformacdo e subsequente erosdao de ligas
industriais [6, 50]. Essas elevadas ondas de pressdo sdo de curta duragdo
(aproximadamente 1 ns — 1 ps) e atingem 4reas pequenas (aproximadamente poucos pm?)
[6, 10, 45, 52]. Devido acdo local dos microjatos, como uma primeira aproximacao, é
possivel utilizar uma simplificacio do modelo de tensdes de contato Hertziano para
estimar a distribuicdo de tensdo sob os microjatos e, desta forma, aperfeicoar o
entendimento a respeito da dependéncia gerada entre tensdes-profundidade do material

solicitado sob esforcos de cavitagdo.



44

Para prevenir ou reduzir os danos de cavitacao duas medidas podem ser adotadas,
a primeira baseada na otimizagao do design dos perfis hidrodindmicos que também deve
atender aos requisitos de eficiéncia, e o segundo relacionado a utilizacdo de materiais
mais resistentes a erosdo por cavitacdo [6]. Este trabalho estd direcionado ao segundo
topico, mais especificamente no entendimento de como o processo de transformacgao de
fase (austenita—martensita) atua como mecanismo de aumento de resisténcia quando o
material € exposto aos esforcos de cavitagao.

A erosdo do material sob esforcos de cavitagao estd relacionada a concentragao de
energia mecanica em areas muito pequenas das “paredes” expostas a cavitagao, apds o
colapso das estruturas de vapor. Essa concentracdo de energia resulta em altos niveis de
tensdes na superficie (parede) que podem exceder a resisténcia do material, como sua
resisténcia ao escoamento, resisténcia maxima ou limite de fadiga. A resposta do material
a um “microbombardeio” por uma miriade de estruturas de vapor sob colapso estd
diretamente relacionada a mecanica do continuo, fisica do estado sélido e metalurgia,
fatores estes que sdao pontos-chave na erosao por cavitacdo [50]. Aqui neste estudo serdo
enfatizados apenas os aspectos metalurgicos dos agos inoxidaveis CA6NM e 304 no que
diz respeito a resisténcia a erosdo por cavitacao.

No tépico a seguir serd dada devida énfase aos aspectos metalirgicos que

envolvem os agcos quando submetidos a esfor¢cos de cavitacao.

2.2.1 ASPECTOS METALURGICOS DA CAVITACAO EM ACOS

Diversos autores tém relatado diferentes propriedades mecanicas e mecanismos
de aumento de resisténcia com a capacidade de obter maior resisténcia a erosao por
cavitacdo [4-6, 8, 13-15, 17, 20, 21, 24, 40], tais como: dureza, resiliéncia, limite de
resisténcia (de escoamento e de tragdo maxima), encruamento, refino de grio e
transformacao de fase (austenita—martensita), demonstrando a dificuldade em se definir
um determinado material para ser submetido a esfor¢os de cavitagdo. Essa dificuldade de
compreender a relacdo entre propriedade mecanica e/ou mecanismo de aumento de
resisténcia mecanica com a resisténcia a erosao por cavitacao age como for¢a motriz para
que mais trabalhos sejam realizados, de modo a contribuir na andlise a respeito do
comportamento dos materiais sob esforcos de cavitagao.

Interessante salientar que também foi afirmado por [8] que o comportamento a

erosdo por cavitagdo é fortemente relacionado a resisténcia a fadiga do material. Neste
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contexto, foi observado por [112] que a taxa de erosdo por cavitagdo e o periodo de
incubacdo de agos inoxiddveis austeniticos sdo correlacionados com o coeficiente de
resisténcia a fadiga de alto ciclo destes materiais.

Dentre as propriedades mecanicas dos metais, aquela que foi melhor relacionada
com a resisténcia a erosao por cavitagao foi a dureza, principalmente no que diz respeito
aos acos inoxidaveis. No trabalho elaborado por Hattori e Ishikura [17] foi mostrado que
a resisténcia a erosdo por cavitagdo (REC) para diferentes acos inoxiddveis pode ser
estimado com seguranga (coeficiente de correlagdo de 0,98) a partir da dureza do material

através da Equacao 4 abaixo:

REC =2,6E — 07 x (HV X Fpar)** 4)

Onde: HV € a dureza Vickers e F. € o fator do material (este fator do material é obtido
a partir da razdo entre dureza da superficie erodida apds teste de cavitacao e dureza da
superficie original. O valor obtido de REC é expressado em ‘h um™’, sendo definido como

valor reciproco da taxa média da maxima profundidade de erosao.

Ainda relacionado a dureza, também foi relatado por [5] que para os agos
inoxiddveis martensiticos no estado como temperado e revenido a resisténcia a erosao por
cavitacdo estd diretamente relacionada a dureza do material.

Além disso, no contexto do estudo da resisténcia a erosao por cavitagdo de acos
inoxiddveis, o mecanismo de refino de griao tem sido mencionado por alguns autores [15,
40]. Para Bregliozzi et al. [15] o refino de grao em agos inoxidadveis austeniticos, 304 e
de elevado conteudo de nitrogénio, possibilitou melhora das propriedades mecanicas dos
acos analisados. O aumento de resisténcia ao escoamento, resisténcia maxima e dureza
dos materiais proporcionaram maior resisténcia a erosdo por cavitacio (REC). Como
mecanismo de aumento de resisténcia, o refino de grao possibilitou aumento da area de
contorno entre graos e, desta forma, impediu o movimento de discordancias, e assim
proporcionou aumento de REC. Ainda relacionado ao refino de grio, foi observado por
Kishor et al. [40], que o periodo de incubacdo do aco 13Cr-4Ni (equivalente ao ago
CA6NM) foi aumentado através da utilizacdo do tratamento termomecanico. Este
tratamento possibilitou o refinamento da microestrutura, mecanismo este que atua de
forma direta no aumento de dureza do material, proporcionando desta maneira um

aumento de REC do material [40].
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Importante que no ambito dos estudos de agos submetidos a esfor¢os de cavitagao
o mecanismo de aumento de resisténcia por transformacdo de fase induzida por
deformacdo (austenita—martensita) tem demonstrado relagao direta com o aumento do
tempo de vida ttil do material sob desgaste erosivo [5, 13, 14, 20, 21, 24]. Estes trabalhos
foram utilizados como base principal para a elaborag¢do desta pesquisa e, portanto, serao
detalhados no tépico a seguir.

Cabe ressaltar que o trabalho elaborado por Zhang et al. [113], ap6s Santos® et al.
[53], confirma a relag@o existente entre transformacgao de fase (austenita—martensita)-
resisténcia a erosao por cavitagao e, portanto, também sera descrito com mais detalhes no

topico a seguir.

22.1.1 TRANSFORMACAO DE FASE (AUSTENITA—MARTENSITA) EM ACOS
AUSTENITICOS E MARTENSITICOS SOB ESFORCOS DE CAVITACAO

Um dos trabalhos mais importantes no contexto de transformac¢do martensitica
induzida por deformacdo sob esfor¢os de cavitacdo foi elaborado por Heathcock et al. [5].
Foi relatado que o aco ABNT 304 apresenta maior resisténcia a erosao do que o esperado
para o seu valor de dureza, e esta anomalia de maior resisténcia do ago foi atribuido as
caracteristicas de deformacdo e diretamente relacionadas a transformacao de fase (y—a’).
Esta afirmacdo foi baseada no fato que o aco ABNT 304 apresenta Ms e My de -69,1 e
+22,8 °C, que sdo muito maiores do que os valores referentes ao aco ABNT 316, neste
caso -174,8 e -21,05 °C (ap0s Pickering, 1978 [5]), respectivamente. Segundo os autores
[5], as caracteristicas de deformacao explicam porque o 304 € mais resistente a erosiao do
que o 316, embora ambos os acos tenham propriedades mecanicas muito semelhantes. Os
autores também mostraram que os padroes de DRX obtidos antes e depois do processo de
cavitagdo, de modo que pouca transformagado de fase foi observada no aco 316 enquanto
considerdvel transformacdo ocorreu no 304 [5]. A martensita € nucleada em pontos de
intersecdo de falhas de empilhamento e, eventualmente, em 4reas altamente deformadas,
de modo que ocorre o desenvolvimento de uma estrutura complexa compreendendo
falhas de empilhamento, maclas e martensitas intercaladas. Apesar de ndao mostrar
detalhes adicionais da evolucdo do processo de transformacdo y—a’ do aco 304, estes
resultados descritos também foram comparados aos obtidos muito antes por Bogachev e
Mints (1966). Finalmente, resultados obtidos de MET, que foram retiradas de regides logo
abaixo da superficie erodida do aco 304 revelaram evidéncias da transformacdo

martensitica induzida por deformacao [5].
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Wang e Zhu [13, 14] mostraram que o papel da transformagdo de fase na
resisténcia a erosdo por cavitacdo de diferentes ligas austeniticas testadas, Fe-Cr-Ni-Mn,
estd associado a elasticidade da superficie local (He), capacidade de encruamento e
absorcao de energia através do processo de formacao da martensita. Também foi descrito
nestes trabalhos [13, 14] que para as ligas austeniticas testadas determinadas propriedades
mecanicas tais como resisténcia e dureza, ndo se correlacionaram com a resisténcia a
erosdo por cavitacdo e, por outro lado, a energia de absorcdo do processo de
transformacio de fase (austenita—martensita) foi benéfica para aumentar a resisténcia. E
importante ter em mente que a formagao da martensita nos agos inoxidaveis austeniticos
resulta no aumento da capacidade de encruamento, processo este que possibilita aumento
do nivel de resisténcia maxima e manuten¢do da uniformidade da elongacdo do material
[5]. Essas caracteristicas proporcionadas pela formacdo da martensita resultam num
aumento da tenacidade do material, que € também uma propriedade importante na
resisténcia a erosao por cavitacao.

Park et al. [20] estudaram o efeito da transformac¢do martensitica induzida por
deformacao na resisténcia a erosao por cavitagdo e o tempo de incubagdo de ligas de aco
austeniticas com composi¢do Fe-10Cr-10Ni-xC (x = 0,3-0,6 wt. %). Resultados
indicaram que com o aumento do conteido de carbono a perda de massa das ligas também
cresceu, enquanto que o periodo de incubacdo e fracdo de martensita formada
diminuiram. Em adicdo, o tempo requerido para alcancar o ponto de saturacdo para as
ligas estudadas coincidiu com o periodo de incubac¢do, diminuindo de 8 para 2 horas, € a
fracdo de martensita também diminuiu de 6,5 para 2,3 %, de modo que o teor de carbono
da liga variou de 0,3 para 0,6 wt%, respectivamente. Estes resultados foram vinculados a
EFE, tendo como base a afirmacao realizada por [110], no qual fo1 mencionado que para
os acos inoxidaveis austeniticos a EFE diminuiu com a reducao do contetdo de carbono.
Neste contexto, para a liga contendo 0,3 wt. % de carbono a EFE foi menor, possibilitando
assim maior quantidade de transformacdo martensitica. E importante enfatizar que a
transforma¢do martensitica induzida por deformacdo afeta a resisténcia a erosdo por
cavitacdo nao apenas no periodo de incubacdo, mas também durante todo o periodo de
teste, de modo que a perda de martensita e a nova transformacio de fase (y—a’) nas
camadas subjacentes sao consideradas um processo continuo [20].

Em outro trabalho, Park et al. [21] investigaram os mecanismos de danos de
erosdo por cavitagdo para duas ligas com processo de transformacao de fase (y—a’), Fe-

16Cr-0,5C-3Mn e Fe-16Cr-0,5C-3Ni. Um dos resultados mais significativos deste
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trabalho foi determinar que a energia de falha de empilhamento obtida para as ligas
contendo Mn foi suficientemente baixa para permitir a referida transformacao de fase,
enquanto que a EFE para as ligas estudadas contendo Ni foi alta para permitir a formagao
da martensita e, desta forma, a presenga da a’ foi apenas observada nas ligas contendo
Mn. Cabe ressaltar, que para as ligas contendo capacidade de transformacio de fase a
energia do colapso das cavidades é absorvida pela formac¢dao da martensita, de modo que
ocorre obstrucdo da propagacio de trincas dos contornos de graos para dentro dos graos,
possibilitando desta maneira maior resisténcia a erosdo por cavitacio do material no
interior dos grdos devido a fase a’, e os danos se concentram principalmente nos
contornos de graos. Por outro lado, quando ndo ocorre transformacdo martensitica o
desgaste erosivo ocorre dentro dos grdos através de bandas de cisalhamento e nos
contornos de graos de maneira simultinea [21].

Yun et al. [24] estudaram o efeito da transformacdo martensitica (¢ e a’) na
resisténcia a erosdo por cavitagdo de ligas austeniticas Fe-Cr-C-Mn como func¢do da
concentracdo de Mn. Foi observado que a EFE diminui com o aumento do conteddo de
Mn, e a fragdo volumétrica de martensita (a’) transformada diminui e, por outro lado, a
fracdo de martensita (g¢) aumenta. Para as ligas que apresentaram apenas a formacdo da
martensita a’ (y—a’) os danos ocorreram principalmente nos contornos de grdos, de
modo que no interior dos graos o processo erosivo nao foi observado, e assim a tensao
localizada dentro dos graos foi prevenida pela formacao da martensita . ". Por outro lado,
para as ligas que apresentaram a transformacdo (y—e+a’) os danos causados pela
cavitacdo também ocorreram ao longo dos contornos de graos, no entanto, a resisténcia
foi melhor quando comparada as ligas com a transformacao (y—a’), resultado este que
foi vinculado a formagao da martensita € nas vizinhangas dos contornos de graos, evitando
desta forma a propagagdo dos danos dos contornos de graos para o interior dos graos.
Para finalizar, foi relatado que quando a martensita ¢ se formou na vizinhanga dos
contornos de graos e a martensita o’ dentro dos graos, a resisténcia a erosio por cavitagao
foi melhorada significativamente.

Por fim, no estudo elaborado por Zhang et al. [113], analisando o ago 304, foi
mencionado que a martensita induzida por deformagao desempenhou distintos papéis nos
diferentes estdgios do processo de cavita¢do. Para o PI e demais periodos do processo de
cavitacdo, a formacao da martensita foi benéfica para a resisténcia a erosao por cavitagao
do aco 304, o que foi relacionado a dissipacdo de energia de impacto através da

transformac¢do martensitica e do efeito de maior resisténcia da martensita. No entanto,
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quando o material atingiu o periodo de estabilidade, que € definido como a taxa de perda
de massa cumulativa ao longo do tempo de ensaio, a resisténcia a erosao por cavitagao
foi diminuida em virtude de severos danos na superficie e forte redu¢cdo da habilidade de
deformacao pléastica.

Neste contexto, para finalizar, € importante enfatizar a relagao entre transformacao
de fase (austenita—martensita) e energia de falha de empilhamento. De acordo com
Perdahcloglu et al. [114] a transformacdo de fase (austenita—martensita) ocorre quando
a barreira de energia critica é alcancada, de modo que essa energia € relacionada a EFE.
Essa relacdo entre transformacdo martensitica e EFE ficou mais evidente apds leitura do
trabalho realizado por Heathcock et al. [5], no qual foi relatado que o agco 304 apresentou
maior resisténcia a erosdo por cavitacdo do que o aco 316, apesar de ambos 0s agos
apresentarem propriedades mecanicas muito similares. A diferenca de resisténcia foi
vinculada a maior capacidade de transformagao (austenita—martensita) do aco 304, e que
foi relacionado a Ms e My dos acgos analisados. No entanto, se for aplicado a Equacgao 3
[82] empregada neste estudo, é possivel obter o valor da EFE para o aco 304 e 316
estudados pelaref. [5], resultados estes de 20 e 24,4 mJ/m?, respectivamente. Desta forma,
€ possivel concluir que a menor EFE do ago 304 favoreceu o processo de transformagao
de fase (austenita—martensita) sob esforgos de cavitacao.

No préximo tépico, finalmente, procura-se abordar como € realizado e analisado
o ensaio de erosdo por cavitagdo através do emprego da norma ASTM G32-10 [54], de
modo a detalhar, por exemplo, o periodo de incubagdo (PI) do material, termo este que ja
foi empregado na fundamentacgdo tedrica desta tese, porém, ainda nao teve descrita a sua

defini¢do, a qual serd usada no presente trabalho de pesquisa.

2.2.2 ENSAIO DE EROSAO POR CAVITACAO

O ensaio de amostras cavitadas a partir do uso de aparato vibratorio ultrassonico
¢ fundamentado na norma ASTM G32-10 [54]. Essa norma emprega o dispositivo
vibratdrio ultrassonico, que consiste de um gerador ultrassonico de vibra¢do que produz
oscilagOes axiais no liquido, de tal forma que o material € submetido a vibracido em alta
frequéncia quando imerso em 4gua, mantendo constante a temperatura durante a operagao
do teste. Essa oscilagdo forma regides de baixa e alta pressao na superficie da amostra a
ser cavitada, proporcionando o surgimento das bolhas com posterior implosao delas. Com

o objetivo de determinar a perda de massa do material, o ensaio deve ser interrompido
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periodicamente para realizar medicdes de massa da amostra, para obtengao de uma curva

de perda de massa cumulativa em fun¢do do tempo de ensaio.

O ensaio de cavitagdo apresenta o0s seguintes estdgios/periodos de

desenvolvimento de perda de massa com o tempo, de acordo com a norma ASTM G32-

10 [54]:

Taxa de erosdao maxima (MER-maximum erosion rate), inclinagdo da reta que
melhor aproxima a parte mais ingrime da curva sobre o grafico de erosdo
cumulativa por tempo — tangente de B na Figura §;

Periodo de incubacdo nominal (PIN), intersecdo da linha de taxa de erosao
miaxima com o eixo horizontal do tempo. A taxa de erosdo é zero ou
negligencidvel quando comparado aos estigios posteriores. Representado por A
na Figura 8. Este PIN ndo € realmente o periodo de incubacdo (PI), que encontra-
se definido logo depois da apresentacao da Figura 8;

Taxa de erosdo terminal, se o ensaio durar tempo suficiente para chegar neste
estdgio. Inclinacdo da reta que melhor se adapta a parte terminal da curva.
Tangente de C na Figura 8;

Outros parametros podem ser escolhidos, porém, a metodologia aplicada deve ser
bem definida.

Na Figura 8 € representado os estagios/periodos sucessivos de acontecimentos que

acarretam perda de massa com o tempo de exposi¢do do material sobre a a¢do de esforcos

de cavitagao.
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Figura 8. Parametros que representam a curva de erosdo por tempo proveniente do
processo de cavitagcdo. [Fonte: Adaptado de ref. 54].

Cada estagio/periodo da curva € definido da seguinte maneira [54]:

(1) Incubacio: representa o periodo de tempo no qual o material ndo apresenta
perda de massa significativa. A energia de impacto causada pelo colapso das bolhas
durante escoamento do liquido € dissipada pela deformacdo eldstica e/ou pléstica
dependendo da microestrutura do material cavitado. Este estdgio antecede o periodo de
aceleracdo;

(2) Aceleracao: representa que o limite de resisténcia do material € atingido, de
tal forma que a continuidade da deformacao plastica provoca desprendimento de material
e propagacao de trincas nas proximidades da superficie. Interessante ressaltar que neste
periodo a taxa de desgaste aumenta até um valor maximo;

(3) Taxa de erosao maxima (desgaste), que j4 foi definido anteriormente, equivale
ao regime estaciondrio (ver Figura 8), na qual a taxa de desgaste permanece constante no
valor médximo.

Os demais estagios, desaceleragdo e terminal, ja ndo fornecem informacdes
relevantes no que diz respeito a resisténcia do material, pelo fato que a superficie de

andlise j4 estd severamente deteriorada.
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Agora para dar continuidade a tese sera apresentado o procedimento experimental
adotado durante a elaboracdo da pesquisa, etapa essa que foi muito importante para a

coleta e analise dos dados obtidos.
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

No planejamento inicial deste trabalho, estava previsto ser estudado trés tipos de
acos inoxiddveis martensiticos distintos, a saber, 0 CA6NM (com “austenita revertida”
em sua constituicdo apds adequado revenimento), o aco 420 (sem austenita retida nem
tampouco austenita revertida em sua constitui¢do mesmo apds seu revenimento) e, por
fim, 0 440C (com “austenita retida” tanto apds t€émpera quanto témpera e revenimento
adequado a temperatura de 220 °C). Todos estes acos, ou t€m sido largamente usados na
fabricacdo de componentes de maquinas hidrdulicas (como é o caso do CA6NM para
rotores de turbinas e do 420, este dltimo o cldssico martensitico 13% Cr, o qual é muito
usado na fabricacdo de pequenas hélices de navios [115]), ou apresentam potencial
interesse para aplicacdes sujeitas a cavitacdo, pela sua grande dureza apds t€émpera e
revenido (como é o caso do 440C).

Adicionalmente, para a temperatura de austenitizacdo do tratamento de t€mpera,
aqui adotada, a qual foi de 1000 °C e 1050 °C, conforme sera visto a frente, dependendo
do aco aqui estudado, o CA6NM ndo apresentou qualquer fracdo de carbonetos de liga
em sua microestrutura final obtida, conforme ja esperado, porém, tanto as amostras de
acos 420, quanto 440C, apresentaram significativas fracdes de carbonetos primérios
(remanescentes na microestrutura, mesmo apds seu reaquecimento para sua t€émpera).
Assim, devido a ocorréncia destes carbonetos primdrios na microestrutura das amostras
dos acos 420 e 440C, estes acos ndo tiveram seguimento experimental detalhado na
presente tese, justamente pelo fato deles apresentarem uma terceira fase distinta das
demais fases de interesse para a realizacao do presente trabalho, que sdo a martensita e a
austenita, tdo somente. Deve-se estar claro que as interfaces entre carbonetos e a matriz
martensitica e/ou austenitica do aco atuam como pontos preferenciais para perda de massa
(arrancamento de material) no ensaio de cavitagdo, varidvel esta adicional, porém, ndo
desejada no presente estudo. Portanto, no que tange ao estudo dos acos inoxidaveis
martensiticos, énfase total foi dada somente ao aco CA6NM, o qual passou a ser
exclusivamente estudado e detalhado na sequéncia deste trabalho. Com relagao aos acos
420 e 440C, apenas alguns resultados dos primeiros ensaios de caracterizagdo
microestrutural, mecénica e de cavitagdo sao apresentados na forma de anexos (conforme
Anexos III e IV, respectivamente), tendo ficado estes, apenas como sugestdes para

trabalhos futuros.
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Por outro lado, dentre os possiveis acos inoxiddveis austeniticos, todo o
planejamento inicial foi voltado aos acos 304 e 316, os quais sdo representantes cldssicos
para uso na fabricacdo de componentes de maquinas sujeitos ao fendmeno de cavitagdao
(sendo o 316, inclusive, muito utilizado também para a fabricacdo de hélices de navios
[115]). Porém, no contexto do presente trabalho, entre os tipos 304 e 316, escolheu-se
estudar de forma aprofundada a liga 304 (com microestrutura constituida totalmente de
“austenita estdvel” ap6s adequada solubilizacdo), dada a sua peculiaridade de apresentar
elevada capacidade de se transformar em martensita por meio da imposi¢ao de elevadas
taxas de deformagdo pléstica, as quais resultam na sua transformagdo induzida por
deformacdo, tal qual as que podem ocorrer em superficies expostas e submetidas a
esforcos de cavitagdo, o que nao € o caso do aco 316, conforme ja visto, daf este ultimo
nao ter sido considerado no presente trabalho.

Antes de detalhar passo a passo cada etapa do procedimento experimental que foi
adotado, serd apresentado a seguir um fluxograma, Figura 9, com o objetivo de facilitar
a compreensdo e visualizacdo do esquema empregado para a obteng¢do dos dados de

pesquisa. Cabe ressaltar que este fluxograma foi adotado para ambos os acos aqui

estudados, CA6NM e 304.
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Figura 9. Fluxograma das etapas adotadas no trabalho de pesquisa. [Fonte: Autor,
2021].

Agora, a seguir, cada etapa citada no fluxograma serd minuciosamente explicada

tanto para o agco CA6NM quanto para o aco 304, respectivamente.

3.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS E CARACTERIZACAO
3.1.1 AMOSTRAS DE ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO ASTM A743 CAGNM

O aco CA6NM utilizado neste trabalho foi obtido a partir do processo de fundi¢ao,
e sua aplicag@o na industria foi como pé de turbina do tipo Francis (Francis Runner Crow).
O “blank” obtido da pa de turbina foi inicialmente seccionado em 10 “fatias” menores
com o auxilio de uma serra-fita (marca Franho, modelo FM-18, equipamento localizado
no Laboratério de Usinagem da UFPR) e, posteriormente, foram seccionadas por eletro-
erosdo a fio, nas dimensdes de 30 x 18 x 10 mm?. Nesta técnica de usinagem aplicada o
metal € removido através de uma série rapida de repetitivas descargas elétricas, sendo
conhecido como wire electrical discharge machine (WEDM), a qual foi realizada na
empresa Metalus.

A analise de composic¢ao quimica do aco CA6NM foi obtida através da técnica de

espectrometria de emissao Otica, e foi realizada conforme a norma IT 20 — Ensaio de
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Espectrometria BAIRD — Rev 04 — Padrdes BS88E/BS89E, sob temperatura de 21,1 °C e
umidade de 49%, técnica utilizada na empresa Spectroscan. O conteido determinado em
wt. % (em peso) foi: 0,025% C; 0,91% Mn; 0,508% Si; 12,51% Cr; 3,9% Ni; 0,459%
Mo; 0,024% P; 0,02% S e Fe em balanco.

Todos os tratamentos térmicos empregados neste trabalho foram efetuados num
forno a vacuo, da marca EDG e modelo 10P-S, localizado no Laborétério de Tecnologia

de P6s e Plasma (LTPP) da UFPR. A Figura 10 apresenta o esquema ilustrativo do forno

empregado.

Figura 10. Esquema do forno utilizado nos diferentes tratamentos térmicos realizados.
[Fonte: Autor, 2021].

As amostras foram austenitizadas a 1000 °C, com patamar de 0,5 h e, posterior,
resfriamento ao ar. A taxa média de resfriamento da temperatura de austenitizacdo até My
(225 °C, conforme estimado a frente) foi de 1,1 °C.s!. Nesta etapa de tratamento, as
amostras apresentaram microestrutura martensitica, e foram denominadas "como
temperadas". ApOs tratamento térmico de t€mpera, parte das amostras foram submetidas
ao revenimento, a 620 °C por 10 h. Esses paradmetros de revenimento foram selecionados
a partir de resultados nao publicados de um estudo sobre a temperatura de revenimento e
influéncia do tempo, visando formar maior quantidade de fracdo volumétrica de austenita
revertida (yrev) na microestrutura das amostras de aco CA6NM, concordando com o que
foi previamente previsto nas referéncias [62, 70, 72, 116, 117]. Atenc¢do especial foi dada
para determinar possivel presenga de o-Fe, mas nenhuma o (ferrita delta) foi observada

nas amostras estudadas. Assim, as amostras de aco submetidas ao processo de
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endurecimento e, posteriormente, do revenido apresentaram microestrutura de austenita
revertida dispersa numa matriz martensitica, e daqui em diante sdo denominadas "como
revenidas".

Ap6s efetuado os tratamentos térmicos, as amostras foram preparadas para analise
metalogréifica com lixas de SiC (carboneto de silicio) com granulometria entre 120-1200,
seguido por polimento utilizando suspensdo abrasiva de 1 um de Al>O3 (alumina). A
microestrutura foi revelada utilizando reagente Vilella (1 g de 4cido picrico + 5 ml de
acido cloridrico + 100 ml de 4lcool absoluto), tendo sido caracterizada por microscopia
6tica usando um microscopio da marca Olympus e modelo BX51M, equipamento este do
LaMaTS/UFPR (Laboratérios Integrados de Materiais e Tratamentos Superficiais).

A configuracdo Bragg-Brentano (0-20) para andlise por DRX, intervalo de 30-
120°, com velocidade de varredura de 0,15° min'' e passo de 0,02° foi aplicada para
determinar as fases presentes nas superficies estudadas. O difratdmetro utilizado nas
andlises foi o Shimadzu XRD7000, com radiacdo Cu-Ka (1=1,5406 A), equipamento
instalado no Laboratério de Otica de Raios X e Instrumentacdo da (LORXI/UFPR).
Padrdes de DRX foram analisados para estimar a fragdo volumétrica de yrevnas amostras
“como revenidas”. Como estamos interessados em analisar a evolugao da fragao de yrev
e as quantidades relativas em diferentes condicdes de teste, uma mesma amostra e sempre
na mesma orientagdo, foi submetida a um método de andlise semiquantitativo descrito
por Tanaka e Choi [118], utilizando a intensidade integrada referente a ambos os
principais picos de difracdo da austenita (y) e martensita (a’), picos estes respectivos a
intensidade de 100%. E importante mencionar que a validade deste método é restrita para
amostras que ndo apresentam texturizacdo, o que € esperado para todos os acos aqui

analisados. As Equacoes (5) e (6) foram aplicadas, como segue:

Vy+Va’ =1 ®))
Vy=>1,41y/[la’ + 1,4 Iy]) (6)

Onde: Vy € a fracdao volumétrica da fase y, Va’ € a fracdo volumétrica da fase a’, Iy é a
intensidade integrada do pico de difracdo da fase y (111), e la’ € a intensidade integrada
do pico de difracdo da fase o’ (110). Os valores de intensidade integrada foram obtidos
pelos seguintes procedimentos a partir dos dados brutos de difracdo: i) a intensidade dos
padrdes de DRX foram normalizados no intervalo de 0-1; ii) intensidade integrada dos

picos de difracdo foram estimados a partir da integragcdo numérica, no intervalo dos
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angulos 20 entre 43-44° para o pico (111), e 44-46° para o pico (110), e, finalmente, iii)

os valores de intensidade integrados obtidos foram inseridos na Equacao (6).

Importante também salientar que o valor constante de 1,4 apresentado na Equacao
(6) foi determinado de acordo com volume da célula unitéria, fator estrutural, fator de
multiplicidade, fator de polariza¢do de Lorentz e fator de temperatura [118]. Os valores
destes fatores foram apresentados por Cullity e Stock [119].

A dureza das amostras foi determinada com um indentador piramidal tipo Vickers
(HV), utilizando um microdurdmetro Shimadzu modelo HMV-2T, com carga de 300 g e
tempo de carregamento de 15 s, equipamento este do LaMaTS/UFPR (Laboratdrios
Integrados de Materiais e Tratamentos Superficiais).

A seguir serd descrito o procedimento adotado para andlise do aco 304 tratado

termicamente.

3.1.2 AMOSTRAS DE ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO ABNT 304

As amostras de aco 304 foram seccionadas por cortadeira metalogréifica (cut-off)
com disco abrasivo, nas dimensdes de 30 x 22 x 10 mm’, equipamento este do
LaMaTS/UFPR (Laboratorios Integrados de Materiais e Tratamentos Superficiais). A
composi¢ao quimica foi obtida através de andlise por EDS (espectroscopia de raios X por
dispersdo em energia), sonda esta acoplada no MEV e localizado no Centro de
Microscopia Eletronica da UFPR, sendo a seguinte em wt. % (em peso): % C ndo
detectdvel de forma quantitativa pela técnica empregada; 1,38% Mn; 0,52% Si; 18,73%
Cr; 7,96% Ni; 0,024% P; 0,02% S e Fe em balanco. As amostras foram solubilizadas a
1065 °C, com patamar de 1 h, e resfriadas em dgua sob agitacdo visando uma melhor
homogeneizagdo, ou mesmo para reduzir eventual presenca de segunda fase no aco [29,
30, 81]. Apos efetuado o tratamento térmico, as amostras foram preparadas para analise
metalografica com lixas de SiC com granulometria entre 120-1200, seguido por
polimento utilizando suspensdo abrasiva de alumina (Al203) nas granulometrias de 1, 0,3
e 0,05 um. A microestrutura das amostras solubilizadas foi revelada através da utilizagdo
do reagente Marble (4 g de sulfato de cobre II + 20 ml de 4cido cloridrico + 20 ml de
agua), de modo que foram caracterizadas utilizando um microscépio 6tico Olympus
BXS51M, equipamento este do LaMaTS/UFPR (Laboratérios Integrados de Materiais e

Tratamentos Superficiais).
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A técnica de DRX na configuracdo Bragg-Brentano (0-20), no intervalo de 30-
120°, com velocidade de varredura de 0,15° min! e passo de 0,02° foi aplicada para
determinar as fases presentes nas superficies de andlise utilizando o difratdmetro
Shimadzu XRD7000 (equipamento instalado no Laboratério de Otica de Raios X e
Instrumentagdo da UFPR), com radiagdo Cu-Ko (1 =1,5406 A). Os padrdes de DRX foram
obtidos e analisados para estimar a fracdo volumétrica de y nas amostras solubilizadas. O
método descrito por Tanaka e Choi [118] de andlise semi-quantitativo, que ja foi
apresentado anteriormente para o ago CA6NM, foi aplicado também para obter o teor de
austenita nas amostras analisadas. Neste caso, quando foi realizado a andlise do processo
de transformacdo de fase (y—a’), a eventual formacdo de martensita (¢) nao foi
considerada na presente estimativa, pelo fato que a fase desaparece com o aumento do
tempo de cavitacao, e que serd descrito nos resultados e discussao.

Por fim, a caracterizac@o da dureza Vickers foi realizada utilizando o equipamento
Shimadzu HMV-2T, com carga de 300 g e tempo de carregamento de 15 s, equipamento
este do LaMaTS/UFPR (Laboratérios Integrados de Materiais e Tratamentos
Superficiais).

Nos proximos topicos serd enfatizado o procedimento adotado no ensaio de

cavitacdo, bem como o processo de caracterizacdo da drea cavitada, respectivamente.

32 ENSAIO DE EROSAO POR CAVITACAO E CARACTERIZACAO DAS
SUPERFICIES ESTUDADAS

Os ensaios de erosdo por cavitagao foram realizados de acordo com a norma ASTM
G32-10 [54]. O equipamento de vibragdo ultrassonica com 700 W de poténcia foi
configurado para o método indireto, ou seja, a amostra ndo € a ponteira de cavitagdo
(Figura 11). Este equipamento encontra-se localizado no Laborétério de Tecnologia de
Pés e Plasma (LTPP) da UFPR. O fluido utilizado no ensaio foi dgua destilada, e sua
temperatura foi mantida em 25 + 2 °C, sendo medido por meio de um termopar imerso no
banho. E com o objetivo de manter a temperatura especificada do liquido de teste perto
da amostra, um banho de resfriamento em torno do recipiente contendo liquido com
controle termostdtico foi utilizado. A troca do fluido foi realizado ao final de cada ensaio.
A profundidade de imersdo das amostras na dgua destilada foi de 12 mm, e a distancia
em relacdo a ponteira foi de 0,5 mm. A frequéncia de vibracdo foi de 20 KHz, e a
amplitude do movimento axial foi configurada para 50 um. A perda de massa cumulativa

em funcdo do tempo de cavitagdo foi determinada utilizando balanga de precisao de 0,01
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mg. No periodo de incubagdo (PI), onde a perda de massa € zero ou negligencidvel, as
medidas de massa foram realizadas a cada 20 min, e a partir do periodo de aceleracdo as
medidas de massa foram realizadas a cada 40 min. Para caracterizar a transformacdo de
fase induzida por deformacdo (austenita—martensita) devido a cavitacdo, também foi
utilizado a técnica de DRX para determinar a fracdo de austenita (yrev € ) nos agos
CAG6NM e 304, respectivamente, e que se referem a drea de superficie cavitada por
diferentes tempos de teste, como mostrado em detalhes nas proximas secdes. Neste caso,
a drea “varrida” pelos feixes de raios X nas regides de superficie estudadas foi definida
em funcdo da divergéncia angular (abertura da fenda), largura da fenda, do raio do
gonidometro e do angulo de incidéncia, que estd de acordo com o que foi relatado por
Cullity e Stock [119]. Desta maneira, foi adotado neste trabalho uma determinada
configuragiio que permitiu uma 4rea de andlise em torno de 3 x 12 mm?.

Trés amostras para cada condi¢do de tratamento térmico (“como temperadas”,
“como revenidas” e solubilizadas) dos acos CA6NM e 304 foram -cavitadas,
respectivamente, de modo que para ambos os acos o tempo de cavitacdo foi de 15 h (900
min). Esse tempo de cavitacdo, 15 h, foi suficiente para determinar a taxa de erosio
méxima (MER) e o periodo de incubacdo nominal (PIN) das amostras estudadas. A
ponteira de cavitacdo, de liga de titdnio contendo em peso (wt. %) 6% Al; 3,9% V, 1.3%
C e Ti em balancgo, foi utilizada na condicao de superficie polida com alumina de 1 pum,
e a sua troca foi realizada a cada 8 horas. A area da ponteira de cavitagdo foi de 190,36

mm?, e que esta de acordo com Severo et al. [45].

Suporte transdutor _ Transdutor

"Haste" vibratéria
Suporte amostra

Banho resfriamento = _— t D,g‘mmd e
(entrada) A - gua destilada
AOst —/== Banho resfriamento

(saida)

Figura 11. Esquema representativo da configuragdo do sistema de ensaio de cavitacao
adotado neste estudo. [Fonte: Autor, 2021].
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O periodo/tempo de incubagdo determinado neste trabalho foi definido como o
tempo necessdrio para que uma perda de massa de 0,15 mg fosse medida, e que foi
adotada de acordo com a referéncia [45]. E como ja foi relatado anteriormente, o periodo
incubagdo de nominal (PIN) foi obtido através da sobreposi¢do de uma reta tangente no
ponto de taxa de erosdo mdxima (MER) no gréfico de perda de massa cumulativa em
funcdo do tempo de cavitacdo, de modo que quando a reta interceptou o eixo x (referente
ao tempo) o valor do PIN foi determinado, e a taxa de erosdo méxima (MER) foi obtida a
partir do coeficiente angular da respectiva reta.

Finalmente, a andlise das superficies cavitadas foi realizada por microscopia
eletronica de varredura (MEV) utilizando um microscépio da marca Tescan LMU Vega
3 localizado no Centro de Microscopia Eletronica da UFPR, com o objetivo de observar

os principais mecanismos de desgaste nas regides cavitadas do aco CA6NM e 304.

3.2.1 PROCEDIMENTO DE CARACTERIZACAO POR DRX E MICRODUREZA DA
AREA CAVITADA

3.2.1.1 ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO CA6NM

O procedimento utilizado para determinar o comportamento da ygrev em funcao
dos esfor¢cos de cavitacdo nas superficies estudadas foi dividido em duas partes. Na
primeira parte, uma mesma regido superficial de uma amostra do aco CA6NM no estado
“como revenido” foi submetido a testes de cavitagdo em diferentes tempos, com o
objetivo de induzir a transformacgdo de fase (yrev—a') na regido de superficie testada, o
que foi confirmado pela obten¢do de uma fragdo residual de ygrev de valor constante na
regido da superficie cavitada a partir de andlises por DRX. Para controlar a evolucdo da
fracdo de yrev na superficie testada em fung@o dos esforcos de cavitagdo, ao longo dos
tempos testados, uma segunda regido distinta fora da drea cavitada também foi analisada
comparativamente (Figura 12), para a qual foi esperada que nenhuma transformacgao
tenha ocorrido, uma vez que ndo foi submetida a nenhum esforco de deformacgdo. Nesse
caso, ambas as regides, foram caracterizadas por DRX na faixa de angulo 20 de 42-52°,
com velocidade de varredura de 0,5° min™! e passo de 0,02°. Os tempos de teste escolhidos
foram 2, 5, 10, 20, 30 e 40 min, sendo o tempo de 40 min, ainda dentro do periodo de
incubacdo, como serd visto na sec¢ao de resultados, o suficiente para promover a obtengao
de um valor constante da fase yrev na regido testada, como suportado pelos resultados

comparativos dos padrdes de DRX, tomados sucessivamente para cada tempo de teste
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estudado nas duas regides consideradas. Adicionalmente, ao longo do tempo total de
transformag@o da yrev (40 min), dentro do periodo de incubagdo, foram realizadas
medidas de microdureza (carga de 300 g e tempo de aplicag¢do da carga de 15 s) para os
tempos de teste de 2, 5, 10, 20, 30 e 40 min. Neste contexto, cinco medidas foram
efetuadas para cada tempo de teste, dentro e fora da drea cavitada, respectivamente,
possibilitando desta maneira a obten¢do de um valor médio de microdureza com seu
respectivo desvio padrao.

Para finalizar, a primeira parte do estudo, uma amostra cavitada por 40 min foi
seccionada, de modo a obter a secdo transversal da regido cavitada, resultando nas
dimensdes de 10 x 18 x 10 mm?, foi analisada por microscopia 6tica e perfil de dureza,
andlises de perfis que foram realizados na regido “central” (meio) da area cavitada. O
seccionamento da amostra foi realizado utilizando uma cortadeira de precisdo da marca
Buhler modelo Isomet, equipada com disco de corte diamantado. Com o objetivo de
“reter” a borda e assim facilitar a obten¢do destes resultados, microscopia Gtica e perfil
de dureza, a amostra foi submetida ao processo de deposicdo de Ni e, em seguida,
embutida com resina termofixa (baquelite) utilizando uma prensa embutidora da marca
Arotec modelo PRE-30Mi, equipamento este localizado no Laboratério de Tecnologia de
Pés e Plasma (LTPP) da UFPR. Para a deposi¢do de uma camada de niquel de
aproximadamente ~10 pm de espessura (ver Figura 21 (a), Anexo I e Figura 23 (a), Anexo
1), foi utilizado um banho maria da marca Solar (modelo SL 155) para aquecer a solugdo
eletrolitica para deposi¢cdo de niquel, composta por 180 g/L NiSO4 + 22,5 g/L NiCL, +
18,75 g/LL H3BO3, até a temperatura de 55 °C. Uma fonte de alimentacdo de corrente
continua da marca Hikari (modelo HK-3003D) foi utilizada para aplicar uma diferenca
de potencial entre o eletrodo de niquel e a amostra. Para chegar a uma espessura de ~10
pm na camada de niquel depositada foi empregada uma tensao de 3,0 V por um tempo de
4 minutos. A integridade da “camada deformada” gerada pelos esforcos de cavitacdo, foi
garantida pela formagdo de uma camada de Ni logo acima da superficie cavitada, bem
como devido ao emprego de uma resina para reten¢do de bordas na face da amostra
cavitada, e que foi, posteriormente, submetida ao procedimento de preparo superficial. O
preparo da amostra foi através das etapas de lixamento e polimento, tendo sido adotado
as lixas de granulometria 400, 600 e 1200 e, em seguida, aluminas de 1, 0,3 e 0,05 pm
para o polimento do ago CA6NM. Para o resultado de microscopia 6tica o reagente Vilella
foi empregado, e as medidas de microdureza foram realizadas com carga de 25 g e tempo

de aplicacdo da carga de 15 s. As indentagdes foram efetuadas na direcdo perpendicular
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a superficie cavitada (da superficie em direc@o ao niicleo da amostra), e foram iniciadas
a uma distancia de 5 um da borda da amostra, € com distanciamento entre “impressdes”
de 3 vezes a diagonal das indenta¢des. Foram efetuadas 5 indentagdes por patamar e,
assim, a média de cinco medidas foi adotada como valor representativo da dureza em
cada profundidade analisada. Deste modo, foram realizados 20 patamares de medidas
com distancia de 5 pm entre os patamares, muito semelhante ao que foi realizado pela

referéncia [120].

Dentro da area cavitada

Fora da area cavitada

Unidade: mm

Figura 12. Amostra do ago CA6NM mostrando as duas regides de estudo por DRX e
microdureza, dentro e fora da area cavitada. [Fonte: Autor, 2021].

Por outro lado, na segunda parte de andlise, essa mesma regido da superficie da
amostra cavitada por 40 min foi usada para determinar a profundidade de transformagao
de fase yrev—a' por meio de polimento controlado com suspensdo de 1 um de Al>Os,
levando a etapas sucessivas de remog¢ao de material da superficie. Nesta segunda parte do
estudo, a superficie referida ndo foi submetida a testes de cavitacdo. Cada etapa de
remog¢do do material da superficie foi intercalada pela caracterizacdo sucessiva por meio
da técnica de DRX, realizada tanto dentro como fora da area cavitada. O controle da
profundidade de material removido entre as etapas de polimento foi indiretamente
realizado usando a conhecida relacdo do indentador Vickers, que pode ser facilmente
mostrado que o comprimento da diagonal d € 7 vezes a profundidade total de penetracao

h (comportamento totalmente pldstico), como declarado na ref. [121]. Quatro indentacdes
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Vickers foram realizadas em torno da area cavitada com carga de 2 kg (HV2) e tempo de
aplicacdo da carga de 15 s. A variacdo das diagonais de cada indentagdo foi medida com
auxilio do microscépio 6tico Olympus BXSIM, apds cada etapa de polimento.
Considerando que o aco “como revenido” apresenta um comportamento elasto-plastico,
para propésito de correcdo, uma efetiva razdo de indentacdo d/h de 7,86 foi determinada
a partir de 5 indentagdes de “prova’ utilizando um microscépio confocal laser da marca
Olympus, modelo LEXT 4000, sendo este o valor corrigido e que foi empregado no aco
CAG6NM. Deste modo, uma profundidade de indentacdo média de 12,2 + 0,5 um foi obtida
a partir das quatro indentacdes mencionadas acima. O tempo especifico de polimento foi
de 4 min, resultando em uma profundidade de material removido de 0,3 + 0,05 pm para
cada etapa de polimento. O procedimento de realizar quatro indentacdes em torno da drea
cavitada foi repetido trés vezes, totalizando uma profundidade de controle de
aproximadamente 36 pm, e que foi suficientemente profundo para atingir o objetivo da

presente caracterizagio.

3.2.1.2 ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO 304

O procedimento utilizado para determinar o comportamento da austenita (y) em
funcdo dos esforcos de cavitacdo nas superficies estudadas do aco 304 também foi
dividido em duas partes. A primeira parte visou determinar o tempo de teste de cavitacao
acumulado necessdrio para conduzir o processo de transformacdo até o seu fim. Neste
caso, uma mesma regido de uma amostra do aco 304 foi submetida a tempos de teste de
cavitagao de 20, 40, 60, 80, 100, 120, 140, 160, 180, 200, 220, 300, 380, 440, 860 ¢ 900
min, sendo cuidadosamente caracterizado por DRX dentro e fora da 4rea cavitada. Em
adicdo, ao longo de todo periodo de incuba¢do, medidas de microdureza (300 g, tempo
de carregamento de 15 s) foram realizadas para cada “nova” superficie obtida a partir dos
tempos de teste de 20, 40, 60, 80, 100, 120, 140, 160, 180 e 200 min. Igualmente ao
realizado no estudo do aco inoxiddvel martensitico, aqui também foram realizadas cinco
medidas para cada tempo de teste, dentro e fora da drea cavitada, respectivamente,
possibilitando desta maneira a obten¢do de um valor médio de microdureza com seu
respectivo desvio padrdo. Cabe ressaltar, que uma segunda regido distinta, fora da area
cavitada, também foi analisada comparativamente (Figura 13), para a qual nenhuma
transformacao de fase ocorreu (y—a’), uma vez que nao foi submetido a nenhum esforco

de cavitagao.
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Para finalizar, a primeira parte deste estudo, uma amostra “teste” cavitada por 30
min foi seccionada, de modo a obter a secdo transversal da regido cavitada, resultando
nas dimensdes de 10 x 22 x 10 mm?, foi analisada por microscopia ética e perfil de dureza,
andlises de perfis que foram realizados na regido “central” da area cavitada. O
seccionamento, deposi¢do de Ni, embutimento e preparo da amostra, bem como as
condi¢Oes adotadas para a realizacdo do perfil de dureza foram idénticas as descritas
anteriormente para o aco CA6NM, e que foram realizadas com base na referéncia [120].
No entanto, a Unica diferenca existente entre as andlises de perfis dos acos aqui estudados,
CAG6NM e 304, foi o reagente para revelar a microestrutura de cada material analisado,

de modo que para o aco 304 foi utilizado o reagente Marble.

| "Ora Ud alca wuvisa~—
Yentro da area cavitada

&Espessura: 10 mm

30 mm

Figura 13. Amostra de aco 304 mostrando as duas regides caracterizadas por DRX e
microdureza, dentro e fora da area cavitada. [Fonte: Autor, 2021].

Na segunda parte, a superficie da amostra testada por 180 min foi submetida a
etapas de polimento controladas, com o objetivo de determinar a maxima profundidade
na qual a transformagdo martensitica ocorreu na matriz austenitica do aco 304 sob
esforcos de cavitacdo. O polimento foi realizado com suspensao de 1 um de AlOs,
levando a etapas sucessivas de remoc¢do de material da superficie, e intercaladas com
medidas de DRX. Neste caso, os padroes de DRX também foram obtidos dentro e fora da
area cavitada, visando garantir que o procedimento de polimento ndo induziu nenhuma

transformacdo de fase. O controle de profundidade de material removido foi
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indiretamente realizado usando indenta¢des Vickers (2 Kg), conforme explicado
anteriormente para o aco CA6NM. Considerando o comportamento elasto-pléstico do aco
304, para propo6sito de correcdo, uma efetiva razdo de indentacdo d/h igual a 7,5 foi
determinada a partir de 5 indentagdes de “prova” utilizando um microscopio confocal
laser da marca Olympus, modelo LEXT 4000, sendo este valor corrigido utilizado para
obter uma profundidade de indentagdo de 16,1 + 0,3 um, antes do inicio do polimento. O
tempo definido para cada etapa de polimento foi de 4 min, resultando numa profundidade
de material removido de 0,20 + 0,06 um por etapa realizada. O procedimento de fazer
quatro indentagdesem torno da area cavitada foi repetido 4 vezes, totalizando um controle
de profundidade da ordem de 64 um, e que foi suficiente para atingir o objetivo da
presente caracterizagao.

Agora, no proximo capitulo, serdo apresentados os resultados e discussdo de

maneira separada para cada um dos agos de estudo, CA6NM e 304, respectivamente.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ANALISES QUIMICA, DE MICROSCOPIA OTICA, DRX E MICRODUREZA
DOS ACOS ANTES DO ENSAIO DE CAVITACAO

4.1.1 ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO CA6NM

A composi¢do quimica do aco CA6NM estd de acordo com a norma ASTM
A743/A743M [68], e conforme j4 mencionado anteriormente, é composta pelos seguintes
elementos (em peso): 0,025% C; 0,91% Mn; 0,508% Si; 12,51% Cr; 3,9% Ni; 0,459%
Mo; 0,024% P; 0,02% S e Fe em balanco.

Microestruturas obtidas por microscopia Otica tipicas do ago CA6NM como-
temperado e como-revenido sdo apresentadas na Figura 14 (a, b). O aspecto “grosseiro”
da fase martensita (a’), observado na Figura 14 (a), condiz com a morfologia tipicamente
esperada para a martensita deste aco (o CA6NM) obtida diretamente do tratamento
térmico de t€émpera. De modo similar, o aspecto da estrutura martensitica refinada,
observada na Figura 14 (b), também apresenta-se condizente com a microestrutura
tipicamente esperada para amostras revenidas para este aco. Neste caso, o revenimento é
responsdvel por refinar a estrutura bruta obtida da t€émpera do aco CA6NM, como
decorréncia da formacdo de austenita revertida muito finamente dispersada por toda a
matriz martensitica, conforme confirmado nos padrdes de DRX logo a frente, a qual
resulta prontamente na mudanca observada para a morfologia da martensita, quando da
comparagdo aqui realizada. Apesar disso, a fase austenita revertida (yrev), embora
presente nas amostras revenidas, por apresentar-se extremamente refinada, nao pode ser
observada na microestrutura do aco por microscopia Otica, conforme afirmado por
Niederau [62], vindo a ser somente possivel sua observacdo com o recurso das técnicas

de DRX e microscopia eletronica.
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Figura 14. Microestruturas tipicas do aco CA6NM: (a) Como temperado; e (b) Como
revenido (reagente Vilella). [Fonte: Autor, 2021).

Na Figura 15 sdo apresentados os padroes de DRX das amostras “como
temperada” e “como revenida”. Os resultados obtidos confirmam a existéncia de duas
fases na microestrutura, austenita revertida (yrev) € martensita (a’), para as amostras que
foram revenidas, de acordo com os arquivos JCPDS (Joint Committee on Powder

Diffraction Standards) 33-397 e 34-396, respectivamente.
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Figura 15. Padroes de DRX das amostras do aco CA6NM “como temperado” e “como
revenido”. [Fonte: Autor, 2021].

Também € possivel confirmar, a partir da analise da Figura 15, que apenas a fase
martensita (o', tcc) foi identificada nas amostras temperadas. Este resultado estd de acordo
com Crawford [65], que relata que o efeito dos elementos de liga no aco CA6NM ndo sdo
suficientes para deslocar a Ms e MFpara temperaturas proximas a temperatura ambiente
e, portanto, uma completa transformacdo martensitica ocorre na microestrutura do ago.
Considerando a composi¢do da liga de estudo, foi possivel estimar as temperaturas Ms e
MF, utilizando a Equacdo 1, apresentada por Lippold e Kotecki [51], e foram de 225 e
125 °C, respectivamente.

Para as amostras revenidas (ver Figura 15), foi observada a transformacao de fase
martensita em austenita revertida (a'—ygrev) durante o tratamento de revenimento. Como
relatado por Song et al. [79], isto € devido a particdo do Ni, que diminui a temperatura
Ac; (temperatura de inicio de transformagdo austenitica) no reaquecimento do aco,
permitindo a estabilizac@o da austenita a temperatura ambiente. Nesse caso, a temperatura
e o tempo especificados do tratamento de revenimento proporcionaram a formacio de

uma fracdo volumétrica de yrev de 14 + 2%, valor este usado a frente na Figura 17(c, d,
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f), o qual foi estimado a partir dos padrdes de DRX das amostras revenidas, usando-se a
metodologia de Tanaka e Choi [118], conforme ji apresentado na metodologia do
presente trabalho. A média e seu respectivo desvio padrao para esse valor de yrev foi
obtida a partir de todas as caracterizagdes feitas por DRX no estudo da andlise do tempo
de cavitacdo e da profundidade de transformagao martensitica, realizados fora da area
cavitada, totalizando 30 medidas de DRX. Este resultado estd de acordo com o valor
reportado por Niederau [58], para um aco de composi¢do quimica similar.

Finalmente, as amostras “como temperadas” e “como revenidas” apresentaram
dureza de 390 + 10 HVy,5 e 300 + 20 HV)3, respectivamente, conforme esperado para o
material estudado de acordo com [70]. A diminuicdo de dureza observada de
aproximadamente 23% para as amostras “como revenidas” € relacionada a dois efeitos
concomitantes na microestrutura do material que ocorrem durante o revenimento, ou seja,
o alivio das tensdes da fase matriz o' e a formacdo da yrev, que reduz a dureza,

proporcionando também o aumento da tenacidade do material, como relatado por [77].

4.1.2 ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO 304

A composi¢do quimica do ago 304 aqui estudado estd de acordo com os teores
mencionados por [51], de modo que apenas o carbono ndo foi determinado na andlise por
EDS. Neste contexto, o inico elemento que diferiu minimamente da composi¢ao quimica
padrao foi o Ni, no entanto, dentro do erro de andlise € possivel concluir que a composi¢ao
obtida estd dentro do padrdo aceitdvel para o aco 304. E conforme ja mencionado
anteriormente, a composi¢do do aco foi (em peso): % C nado detectavel de forma
quantitativa pela técnica empregada; 1,38% Mn; 0,52% Si; 18,73% Cr; 7,96% Ni; 0,024 %
P; 0,02% S e Fe em balanco.

Microestrutura e padrdo de DRX do aco 304 “como solubilizado”, que apresentou
valor de microdureza de 190 + 6 HVp3 sdao mostradas na Figura 16 (a, b),
respectivamente. Na Figura 16 (a), € possivel observar na microestrutura graos
austeniticos (y), algumas maclas, e bandas de deslizamento dentro dos grdos que sdo
indicativos de uma pré-deformacdo da superficie. Essa deformacdo foi supostamente
gerada durante as etapas de preparacdo metalografica do material, compreendendo o

lixamento e polimento da superficie.
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Figura 16. (a) Microestrutura do aco 304 antes do processo de cavitacdo (reagente
Marble); e (b) Padrao de DRX da superficie polida do aco 304. [Fonte: Autor, 2021].

O padrio de DRX do aco 304, Figura 16 (b), indica a presenca de

aproximadamente 93 + 0,7% de fracdo volumétrica de y e ~7% em volume de a, fases

que foram identificadas utilizando as cartas JCPDS 33-397 e 34-396 (carta de difragdo
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padrao utilizada tanto para determinar a presenca da fase ferrita e/ou martensita na
microestrutura do material), respectivamente. Cabe ressaltar, que a fase a poderia ser
referida como martensita (a’), e isto se deve provavelmente ao procedimento de
lixamento e polimento que induziu a deformacdo da superficie, contribuindo para o
processo de transformagdo de fase (austenita—martensita). Essa afirmagdo é baseada no
fato de que para a condi¢do como solubilizada a fase ferrita (@) ndo foi formada na
microestrutura do aco 304, conforme indicado por Zhang et al. [122]. No entanto, de
acordo com Lippold e Kotecki, e Schaeffler [51, 123] quando da solidificacao do aco 304
€ possivel ocorrer a formacdo de ferrita. E ainda a respeito do trabalho elaborado por
Zhang et al. [ 122], foi mostrado que a formacao da a-martensita induzida por deformacao
bem como das bandas de cisalhamento aumentaram com a pré-deformagdo da superficie
do aco 304. Este resultado observado por Zhang et al. [122], e comparado com a Figura
16 (a), corroborou para ser definido que no presente estudo a microestrutura do aco 304
antes do processo de cavitacdo, foi composta de ~93 + 0,7% de austenita (y) e ~7% de
martensita (a’), ambos valores referentes a fracdo volumétrica de cada uma das fases,

respectivamente.

4.2 ANALISES DE PERDA DE MASSA DE MATERIAL, DRX, MICRODUREZA E
MEV DOS ACOS APOS ENSAIO DE CAVITACAO

4.2.1 ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO CA6NM

Na Figura 17 (a) sdo apresentados os resultados de perda de massa cumulativa em
funcao do tempo de teste dos esfor¢os de cavitagdo para as amostras “como temperadas”
e “como revenidas”. O PI para ambas as condi¢des de tratamento térmico € igual, periodo
este de ~2 h (120 min). Resultado semelhante também foi obtido para o PIN, que foi de
~3 h (180 min). Cabe ressaltar, que apesar da diferenca de dureza de ~25% entre as
amostras, o Pl e PIN foram idénticos, possibilitando desta maneira concluir que ocorreu
outro processo na microestrutura do material que foi capaz de retardar a erosdo por
cavitacdo, e que serd melhor discutido a seguir. Neste contexto, a menor dureza da
amostra revenida foi contrabalanceada pela capacidade de absor¢do de energia do fluido
cavitante através do processo de transformacdo induzida por deformagdo yrev—a’ na
superficie do material. Este efeito proporcionado pelo processo yrev—a’ nao foi
observado nas amostras temperadas, de modo que a resisténcia a erosdo por cavitagdao do

material estd vinculada apenas a dureza da matriz martensitica. Como citado por Krella
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[124], apés Bogachev and Mints (1966), os esforcos de micro-impacto causados no
processo de cavitagdo, durante periodo de incubacio, proporcionam aumento de dureza
(encruamento) das superficies metélicas testadas. Entdo, uma suposi¢do para explicar a
premissa é que, o encruamento da matriz o’, além de proporcionar a transformagao
yrev—a’, também pode, durante todo o PI das amostras revenidas, resultar em uma dureza
superficial proxima a obtida para a condicdo de estudo como-temperadas, possibilitando
desta forma o aumento de resisténcia a erosdo por cavitagdo do material.

Além disso, analisando a relagdo muito bem estabelecida entre REC e H para agos
inoxidaveis [17], como apresentado anteriormente, seria esperado uma diminui¢do da
resisténcia a erosao por cavitagdo para as amostras como-revenidas, devido menor dureza
do material. Importante andlise foi obtida por Wang e Zhu [13], ao estudar os dois tipos
de transformacdo martensitica, tanto na obtencdo de martensita hexagonal compacta
quanto na obtencdo de martensita cibica de corpo centrado (HCP/CCC—¢/a’),
considerando seis ligas austeniticas e uma martensitica, onde foi concluido que a REC é
fortemente dependente das caracteristicas de transformacao do material. Vale a pena ser
mencionado que nenhuma abordagem relacionada a eventual transformacdo de fase
induzida por deformacdo yrev—a’ em ligas martensiticas tratadas termicamente foi
considerada no trabalho elaborado por [13], aumentando a significAncia do presente
trabalho, ja as caracteristicas de transformacao da yrev sob esfor¢os de cavitacdo estdo
sendo estabelecidas neste trabalho de tese aqui elaborado.

Por outro lado, considerando o MER, os resultados obtidos indicam que as
amostras revenidas apresentam uma taxa de erosdo 28,5% maior em relacdo as amostras
temperadas, e que foram de 4,5 e 3,5 mg hl, respectivamente. Neste caso, o
comportamento do aco CA6NM, nas condi¢des de estudo, indica que o periodo de
aceleracdo e de taxa de erosdo méxima sdo diretamente relacionados a dureza do material,
e que estd de acordo com a relagdo de Hattori e Ishikura [17]. Aplicando a Equagdo 4 [17]
e assumindo Fq~1, teoricamente, os valores de REC de 0,43 € 0,23 h um‘1 foram obtidos
para as amostras “como temperadas” e “como revenidas”, respectivamente. O valor
assumido de Fu~1 foi devido medidas de microdureza realizadas dentro e fora da drea
cavitada nos tempos de teste analisados, entre 0 e 40 min, terem apresentado o mesmo
valor de dureza antes do processo de cavitacdao, 390 £ 10 e 300 £ 20 HV)y3, para as
amostras “como temperadas” e “como revenidas”, respectivamente. No entanto, para as
amostras revenidas, onde ocorreu o processo de transformacgdo de fase yrev—a’, 0 Fuar

provavelmente apresentou um valor superior a 1 (Fyua:> 1), porém, a carga de dureza pode
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ter sido elevada a ponto de dificultar a detec¢io de um volume pequeno sob
transformacgdo, e que se encontra na microestrutura dispersa entre as ripas da matriz
martensitica [62, 70, 73]. Os valores experimentais de REC, obtidos no presente trabalho
através dos valores medidos de PME (profundidade média de erosdo), foram de 0,43 e
0,33 h um™! para as amostras “como temperadas” e “como revenidas”, respectivamente.

A Equacdo 7 foi utilizada para determinar os valores de PME [54]:

PME = (perda massa cumulativa)/(densidade*area cavitada) (7

Onde: PME é a profundidade média de erosdo (cm), perda massa cumulativa (g),
densidade do aco (7,8 g cm™) e drea exposta a cavitacdo (valor estimado de 1,9036 cm?

[45]).

Muito importante notar que os valores de REC, tedrico e experimental, concordam
muito bem para as amostras temperadas, no entanto, iSso ndo ocorre para as amostras
revenidas. Isso se deve ao fato que o Fua~1 € coerente com o esperado para um material
completamente martensitico (dureza da matriz martensitica), porém, para a condi¢do que
a microestrutura foi formada pela matriz martensitica o’ € yrev 0 Far~1 ndo € vdlido.
Desta forma, devido o processo de transformacdo de fase (yrev—a’), para as amostras
revenidas, com o objetivo de atingir uma boa concordancia entre os valores de REC, o
valor de F. deve ser considerado maior que 1 (Fiua>1). Portanto, os resultados aqui
obtidos estdao de acordo com os apresentados por Hattori e Ishikura [17], e que também
sdo correlacionados com os resultados encontrados por Heathcock et al. [5].

No Anexo I (Tabela 2) deste trabalho, sdo apresentados os resultados completos
do agco CA6NM, de ambos tratamentos térmicos, no que diz respeito as curvas de
cavitacdo, neste caso os parametros como PMC, AER e PME. E na Tabela 3 do Anexo I,
estdo colocados de maneira resumida, os valores obtidos de PI, PIN, MER e REC tedrico

e experimental das amostras “como temperada” e “‘como revenida”, respectivamente.
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Figura 17. Caracterizagdo das superficies estudadas para o aco CA6NM: (a) Perda de
massa cumulativa em fun¢do do tempo de teste de cavitacdo para as amostras
temperadas e revenidas; (b) Evolucao dos padroes de DRX da amostra revenida dentro
da 4rea cavitada; (c) Estimativa da evolu¢fo da fragao volumétrica de austenita (yrev)
dentro e fora da drea cavitada em funcdo do tempo de teste de cavitagdo; (d)
Comparacdo de dados da perda de massa cumulativa (a partir de (a)) e fracdo estimada
de yrev dentro da drea cavitada (a partir de (c)) ao longo do PI e inicio do periodo de
aceleracdo; e (e, f) Idéntico a (b) e (c), mas agora a mesma superficie da amostra testada
por 40 min (a partir de (b)) foi submetida a etapas de polimento controladas, mostrando
os respectivos resultados em funcdo da profundidade de material removido. [Fonte:
Autor, 2021].



76

O comportamento da fase yreyv presente na microestrutura das amostras revenidas
sob esforcos de cavitacdo (na primeira parte de andlise) é mostrado na Figura 17 (b, c).
Na Figura 17 (b) sdo apresentados os padrdes de DRX dentro da drea cavitada para os
tempos de teste suficientes para completa capacidade de transformacdo de fase
(yrev—a.’). Por outro lado, na Figura 17 (c), sdo mostradas as estimativas de evolugdo da
fracdo de yrev dentro e fora da drea cavitada como funcido do tempo de cavitagdo.
Resultados da drea cavitada indicam que a fracdo de yrev transformada é fortemente
dependente do tempo de cavitacdo. Desta forma, analisando a taxa de transformacgao
(yrev—0.’) ao longo do tempo (40 min), € possivel verificar que no inicio do processo de
cavitacdo, entre 0-2 min, o valor foi de 2,65% min!, e que no decorrer dos esfor¢os esse
valor diminuiu significativamente, valores estes por exemplo, entre 5-10 min de 0,4%
min!, e entre 20-40 min de 0,05% min’!, resultados que confirmam que a capacidade de
transformacgdo yrev—a’ rapidamente atinge seu limite. Como esperado, fora da édrea
cavitada (padrdes de DRX nao mostrados) a fragdo de yrev permaneceu inalterada (Figura
17 (c)). Na Figura (17 (c)), deve-se notar que a fracdo de yrev para o tempo nulo (zero)
dentro da drea cavitada, obtida para a amostra estudada, estd dentro do intervalo da fragao
de yrev determinada fora da drea cavitada, conforme explicado anteriormente.
Adicionalmente, € possivel observar na Figura 17 (c) que ap6s 40 min de cavitacdo, a
fracdo de yrev praticamente alcanca um valor constante de ~4%, daqui em diante
denominado “residual”, indicando que o processo de transformacdo yrev—a’ foi
finalizado na édrea cavitada. Como pode ser observado na Figura 3 (d), todos os tempos
de teste estudados fazem parte do periodo de incubacdo do material, indicando que
nenhuma perda de massa significativa foi verificada nesses casos. E importante enfatizar
que este valor “residual” foi fortemente dependente do método de andlise semi-
quantitativa adotada neste trabalho, conforme apresentado anteriormente, mas que estd
de acordo com o limite de detec¢do de fase da técnica de DRX empregada aqui. Assim,
supostamente a tnica fase que permaneceu no padrao de DRX com 40 min de cavitacao
foi a martensita (a’), e este resultado € forte o suficiente para afirmar que toda a yrev
presente na superficie de andlise foi submetida a transformacao induzida por deformacao
yrev—0.” devido aos esforcos de cavitagdo. No Anexo I do presente trabalho, Figura 21
(a) e (b), podem ser observados os resultados obtidos via anélise de se¢do transversal, por
microscopia otica e microdureza, de uma amostra do aco CA6NM “como revenido” e

cavitado por 40 min.
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Ao confrontar a perda de massa cumulativa (Figura 17 (a)) e a fragdo volumétrica
estimada de yrev dentro da drea cavitada (Figura 17 (c)), ao longo do perido de incubagdo
e inicio de aceleracdo na (Figura 17 (d)), pode-se observar também que o periodo de
incubacao foi dividido em duas partes distintas, que foram nomeadas como P/ I e PI II.
Primeiramente, no PI I, foi observado que a yrev da superficie exposta ao processo de
cavitacdo transforma-se muito rapidamente em a’. Entdo, em apenas 2 min, ~35% da
fracdo volumétrica original de yrev foi transformada na superficie (taxa de transformacgao
de 2,65% min'), sendo que apés 20 min de teste de cavitacdo, a fracdo de yrev
praticamente assumiu um valor residual. A hipdtese € que a transformagao de fase
"acelerada" observada durante os primeiros 20 min de teste de cavitacao estd relacionada
as ondas de pressdo geradas pelo processo de implosdo das bolhas e seus respectivos
microjatos de dgua colidindo na superficie da regido testada, e que certamente gerou
tensOes maiores do que a resisténcia ao escoamento da yrev. Desta forma, sob intensa
deformacao pldstica localizada, a yrev tende a sofrer transformacgdo por cisalhamento, e
assim possibilitando a formacdo da «’. Hidalgo et al. [125] demonstraram que o
tratamento de revenimento em acos acarretou uma diminuicdo da densidade de
discordancias da martensita (a’), reduzindo desta forma a sua resisténcia mecanica,
porém, aumentando sua ductilidade. Como resultado, o aumento da ductilidade da a’
conduziu a uma diminuicio da estabilidade mecanica da y. Entdo, a capacidade em torno
da o’ para acomodar a expansdo volumétrica de ~4% quando ocorre a transformacao de
y para a’, fol aumentada [65] (ap6s Thelning [64]). Aqui € assumido que a menor
estabilidade mecanica da yrev, associado com a menor resisténcia mecanica da o', pode
ter contribuido para a elevada taxa de transformacdo no inicio do processo de cavitagao.
Em segundo, no PI II, tempo de cavitacdo entre 40-120 min, antes de alcangar o periodo
de aceleracdo, nenhuma mudanga ocorreu na fragdo volumétrica de yrev € a’, bem como
nido foi verificado perda de massa significativa na 4rea cavitada. Assim, em relacdo ao
periodo total de incubacdo da superficie analisada, pode-se afirmar que PI 1 ¢
principalmente relacionado a transformacao induzida por deformacgdo yrev—a’; e PI 11 é
principalmente relacionado a deformacao da o .

Na Figura 17 (e, f) sdo apresentados os resultados que compreendem a segunda
parte do estudo para o comportamento da yrev sob esforcos de cavitagdo, mas agora para
os mesmos 40 min testados da superficie da amostra, caracterizada na Figura 17 (b). Na
Figura 17 (e) sdo mostrados os padrdoes de DRX dentro da drea cavitada para as diferentes

profundidades obtidas a partir de etapas controladas de polimento. Na Figura 17 (f) é
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possivel observar a evolucao estimada da fra¢do de yrev dentro e fora da drea cavitada em
funcdo das respectivas profundidades obtidas. Resultados indicam aumento da
intensidade dos picos y(111) e y(200) para maiores profundidades de material removido
(Figura 17 (e)). Como esperado, o padrio original de DRX da superficie testada por 40
min, correspondendo a profundidade zero, supostamente ndo apresenta pico evidente de
YREV, sendo uma superficie totalmente martensitica. Este resultado enfatiza que, na Figura
17 (f), nenhuma fracdo de yrev estd presente na microestrutura, ou seja, a presenca da yrev
na superficie testada por 40 min é limitada a fracdo residual obtida de 4%. Além disso, 0s
picos de yrev podem ser identificados novamente para 12 pm de profundidade, tendo em
mente que nenhuma reflexdo de pico referente a yrev foi evidenciada a 7,4 pm de
profundidade (ver Figura 17(e)). Considerando que as informacdes de DRX vém de uma
profundidade de ~3,3 pum para o pico y(111) e ~2,3 um para o pico da ferrita (110)
(estrutura a, CCC) usando radiacao Cu-Ka, de acordo com Tolchard et al. [126], e Cullity
e Stock [119], respectivamente, os 7,4 um de profundidade acima referido pode ser, de
fato, considerado ~10,0 um. Entdo, o valor de 10,0 um representa a profundidade
aproximada para a qual a cavitacdo, apos um tempo de teste total de 40 min, acarretou a
completa transformacdo induzida por deformacdo yrev—a’, na superficie estudada. Por
fim, também € evidenciado que a fracdo de yrev dentro da drea cavitada foi alterada do
valor residual (~4%) para ~15,2%, que estd dentro do intervalo de 14 + 2%, como
esperado, conforme a profundidade de material removido foi aumentada de O para ~20—
27 um. Diferentemente, e como esperado, nenhuma mudanca significativa da fracdo de
yrev foi observada em funcdo das profundidades de material removido fora da area
cavitada (Figura 17 (f)).

Micrografias de MEV da superficie da amostra revenida ndo testada e cavitada nos
tempos de 2, 5, 10, 20 e 40 min sdo mostradas na Figura 18 (a, b, c, d, e, f). Para fins de
comparagao, na Figura 18 (e’, f), também sdo mostradas as superficies da amostra
temperada testada por 20 e 40 min, respectivamente. Todas as superficies analisadas
apresentam alguma porosidade inicial, que é uma caracteristica tipica de substratos de
liga fundida como o ago CA6NM. Na Figura 18 (a) é mostrado o aspecto suave/liso (sem
ondulagdes) da superficie estudada obtida por polimento antes do teste de cavitacdo. No
entanto, com o aumento do tempo de teste, o estado de deformacao da superficie cavitada
¢ intensificado, o que é observado para ambos os materiais estudados. A superficie da
amostra temperada, com maior dureza, tende a apresentar relativamente uma deformacgao

mais leve do que a superficie revenida. A maior intensidade de deformagdo evidenciada
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para as superficies revenidas pode ser diretamente relacionada com a expansio
volumétrica esperada para a transformagdo induzida por deformacdo yrev—a’. Essa
afirmacdo é corroborada ao comparar a Figura 18 (e, f) e (e’, {°), no qual ¢ nitido a
presenca de mais ondulacdes na superficie, ao longo das ripas de martensita, da amostra
revenida (Figura 18 (e, f)) e, portanto, como a yrev se encontra dispersa na matriz
martensitica e localizada entre as ripas, € possivel dizer que a tensdo de escoamento da
yrev fol atingido, possibilitando a formagdo de martensita e, como consequéncia, mais
ondulacdes distribuidas de forma aleatdria pela superficie de andlise sdo presenciadas.
Cabe ressaltar, analisando a Figura 18 (b, c), que com 2 e 5 min de cavitacdo
aproximadamente 35 e 46% da fracdo de yrev original foi transformada, porém, a
deformacao na superficie foi levemente observada, indicando a forte capacidade da yrev
em acomodar a expansdo da fase martensita. No entanto, quando a amostra revenida €
cavitada por 10, 20 e 40 min (Figura 18 (d, e, f)), respectivamente, a capacidade de
transformacdo da fracdo de yrev original € praticamente cessada (fragcdo residual de yrev
de ~4%), valores estes de aproximadamente 59, 67 e 73,4%, respectivamente, € que
contribuiram para o aumento da deformacgdo da superficie, nesse caso, principalmente
vinculado a deformacdo da fase martensita “como revenida”. Desta forma, é possivel
dizer que para os tempos iniciais de cavitacdo (2-40 min), a energia absorvida pela
superficie é predominantemente gasta para produzir a transformacao yrev—a’ (regido Pl
I), e s6 depois disso, a energia absorvida seria usada principalmente para produzir
deformacao da matriz o’ (regido PI II). Neste contexto, € possivel dizer, que na amostra
revenida, assim como ocorre na amostra temperada, a erosdo da superficie sob esforcos
de cavitacdo € iniciada na a’. Este resultado estd de acordo com o que foi claramente
sugerido por Richman and McNaughton [8], no qual € relatado que a erosdo do material

¢ inicida na martensita € nao na fase austenitica.
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Figura 18. Anélises de MEV das superficies da amostra revenida, (a) ndo testada, e
cavitada para os tempos de: (b) 2, (c) 5, (d) 10, (e) 20 e (f) 40 min; e para amostra
temperada nos tempos de: (¢”) 20 e (f*) 40 min. [Fonte: Autor, 2021].

Para finalizar, a partir dos resultados aqui obtidos, pode-se afirmar que a
degradacao da superficie, sob cavitacdo, estd principalmente relacionada a matriz o’ do
material, uma vez que a maior parte de yrev ou mesmo toda a yrey foi transformada antes
de iniciar os estdgios de perda de massa e, portanto, processo de fratura por fadiga ocorreu
na superficie estudada. Além disso, mesmo sendo a cavitacao em materiais metalicos um
fendmeno de fadiga muito bem estabelecido, aqui pode-se afirmar que a yrev €
responsavel por diminuir a dureza do aco na condi¢do revenida, bem como indiretamente
retardar o periodo de incubacdo do aco, quando comparado para a condi¢do temperada.
No primeiro caso, uma menor dureza € esperada para o aco, como um todo, visto que yrev
€ menos dura que a o”. No segundo caso, o possivel retardo do periodo de incubagdo,
comparado com a dureza inferior das amostras revenidas, seria devido ao processo de
transformacdo induzida por deformacdo yrev—a’, que ndo ocorre para uma completa
microestrutura martensitica. Assim, a maior resisténcia a erosdo por cavitacdo das
amostras temperadas (ver Figura 17 (a)), apresentando microestrutura totalmente
martensitica, estd diretamente relacionada apenas a dureza do material.

No anexo I, Figura 22, estdo inseridas as demais micrografias de MEV do aco
CA6NM “como temperado” e “como revenido” que foram realizadas, focando nos trés
estagios/periodos principais da curva de perda de massa cumulativa em fun¢do do tempo
de ensaio, sendo eles, conforme j4 mencionado anteriormente: incubacdo, aceleracdo e

taxa de erosdo maxima.
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4.2.2 ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO 304

Na Figura 19 (a) sdo apresentados os resultados de perda de massa cumulativa em
funcdo do tempo de teste do aco 304 como solubilizado. Resultados obtidos indicam que
oPIéde3h,0PINde~3,5heoMERde 1,6 mgh''. NaTabela 4 do Anexo II do presente
trabalho estdo inseridos de maneira detalhada os principais parametros da curva de
cavitagdo do aco 304, e que sdo eles: PMC, AER e PME. Adicionamente, para analisar as
caracteristicas de transformacdo de fase, a evolucio do conteiido da fase y na amostra de
estudo sob esfor¢os de cavitacdo é mostrada na Figura 19 (b, c¢). Na Figura 19 (b) sao
apresentados os padrdes de DRX dentro da drea cavitada, enquanto que na Figura 19 (c)
sdo mostradas a evolug¢do da fracdo volumétrica estimada de y dentro e fora da é4rea
cavitada, ambas como funcao do tempo de teste de cavitacdo. Resultados da drea cavitada
indicam que a fracdo transformada depende fortemente do tempo de teste, desde que
ocorre aumento da fracdo de o’ formada na area cavitada em fun¢do do aumento do tempo
de cavitacdo (ver Figura 19 (b, ¢)), até que seja atingido o limite de transformacdo da
superficie analisada (ver Figura 19 (d)). Quando o tempo de teste de cavitagcdo atinge 180
min, a capacidade de transformacao € finalizada, de modo que a fracdo volumétrica de y
praticamente alcangca um valor constante de ~11% para maiores tempos de teste (entre
180-900 min), que resulta na formagdo de uma fracdo total de o’ de ~89% na érea
cavitada. Importante salientar, que desse total de ~89% de martensita, ~82% foi relativo
aos esfor¢os de cavitacdo e ~7% relacionado a condicao inicial da superficie como polida
antes do processo de cavitagdo. Por outro lado, como esperado, fora da édrea cavitada
(padrdes de DRX nao apresentados), a fracdo de y permaneceu inalterada para todos os
tempos de teste, valor este de ~93% (ver Figura 19 (c)). No anexo II do presente trabalho,
Figura 23 (a) e (b), podem ser observados os resultados obtidos via andlise de secao
transversal, por microscopia 6tica e dureza, de uma amostra do aco 304 cavitado por 30
min. Resultados iniciais foram promissores, porém, o foco principal do presente trabalho
foi analisar o tempo e a profundidade de transformacdo de fase (austenita—martensita)
sob esforcos de cavitagdo, através de andlises de DRX, de modo que foi sugerido para
trabalhos futuros (conforme serd visto adiante) que diferentes tempos de cavitagdo sejam
estudados em perfil, com o objetivo de determinar a efetiva profundidade de deformacgao
do acgo inoxidével austenitico, tanto relacionado ao processo de transformacgdo de fase

quanto devido a prépria deformagao da matriz austenitica.
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Interessante observar que o pico de difracdo da martensita ¢ de baixa intensidade
(206 = 47°), que parece crescer em intensidade para tempos de teste de até 80 min, também
¢ evidenciado nas andlises de DRX (ver Figura 19 (b)). De acordo com a ref. [82],
dependendo do nivel de deformacgao na superficie do aco 304 dois tipos distintos de
martensita, o’ e/ou ¢, podem ser formadas a partir da transformagao martensitica induzida
por deformacdo ao longo de linhas de deslizamento. Essa fracdo de ¢ aumenta com o
acréscimo de deformacdo pldstica até um valor miximo e, em seguida, diminui
gradualmente devido a transformacdo para .’ [82]. Note que para tempos superiores a 80
min, a intensidade do pico da martensita &€ diminui claramente, nao sendo mais detectada
dentro da drea cavitada apds 120 min de tempo de teste, apos o qual, a transformacgao
observada € relacionada apenas a y—a’. A formacdo da martensita ¢ sob esforcos de
cavitacdo também foi observada por lyer [7], para o aco 304L, o qual € praticamente a
mesma liga estudada aqui, apenas diferindo no teor de C, que é menor em relacdo ao grau
“padrao” do 304 propriamente dito, confirmando que o processo de cavitagdo pode gerar
niveis de tensdes que possibilitam a transformacdo y—a’ e/ou ¢. Cabe ressaltar, que foi
confirmado por Yun et al. [24] que quando a martensita ¢ se formou na vizinhanca dos
contornos de graos e a martensita a’ dentro dos graos, a resisténcia a erosao por cavitagao
foi melhorada significativamente, e que permite supor que a resisténcia a erosao por
cavitacdo aumenta quando da presenca de ambas martensitas o’ € € na microestrutura, e
que ocorre para o ago 304 aqui analisado sob esforcos de cavitagdo. Detalhes da formagao
da martensita induzida por deformagdo, ¢ e a', que pode ser originada da
sobreposicdo/agrupamento de falhas de empilhamento e limites de graos de y, podem ser

encontradas nas refs. [5, 7, 19, 24, 82, 86].
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Figura 19. Caracterizagdo das superficies estudadas para o aco 304: (a) Perda de massa
cumulativa em funcao do tempo de teste de cavitagdao para amostras do aco 304 “como
solubilizado™; (b) Padrdes de DRX obtidos dentro da drea cavitada; (c) Evolucao
estimada da frac@o de y dentro e fora da 4rea cavitada em funcdo do tempo de teste de
cavitacdo; (d) Comparagdo de dados de perda de massa cumulativa (a partir de (a)) e
fracdo estimada de y e microdureza de superficie dentro da drea cavitada (a partir de (c))
ao longo do PI e inicio do periodo de aceleragdo; e (e, f) Idéntico ao (b) e (c), mas agora
para a mesma superficie da amostra testada por 180 min (a partir de (b)) submetido a
etapas de polimento controladas, mostrando o respectivo resultado em funcao da
profundidade de remog¢do de material. [Fonte: Autor, 2021].
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Considerando os resultados apresentados na Figura 19 (d), é possivel afirmar que
nenhuma perda de massa ocorre até que toda a transformacao seja concluida, coincidindo
assim com o PI do aco 304 sob esforcos de cavitagdo. Isso significa que a fracdo de y
restante, de ~11% na drea cavitada, e que se mantém inalterada até o final do tempo de
teste (900 min), perdeu toda a sua capacidade de acomodar a expansdo volumétrica
esperada para a transformacdo y—a’ (expansdo de 4%, ja citada para o aco CA6NM).
Importante mencionar a diferenca significativa para a maxima fra¢do transformada obtida
aqui (~82% de a' sob esforcos de cavitacdo) com aqueles iguais ou inferiores a 6,5%,
obtidos por Park et al. [20] para diferentes ligas austeniticas estudadas. Na verdade, aqui,
o teste de cavitacdo € realizado em ac¢o inoxidavel austenitico, enquanto que na ref. [20],
o teste foi realizado em ligas austeniticas ndo inoxiddveis. Neste caso, um nimero aberto
de possibilidades para explicar a grande diferenca de comportamento nestas fracoes de
martensita transformadas poderiam ser apontadas, como a resisténcia a corrosio, que
mostra-se significativamente importante aqui, evidenciando a forte diferenca na resposta
de sinergia cavitacao-corrosio para o a¢o inoxidavel e acos ndo inoxiddveis de alto Cr da
presente comparagdo. Outras possibilidades que s3o distintas entre os acos € a capacidade
de endurecimento e o nivel de EFE, que sdo diretamente relacionados as suas
composi¢des quimicas. Como exemplo, estimando a EFE a partir da Equacao 3, para duas
composic¢oes diferentes, uma relacionada ao aco 304 usado aqui neste trabalho (18,73Cr-
7,96N1-0,08C) e o outro (Fe-10Cr-10Ni-0,3C), de uma liga estudada na ref. [20], valores
da ordem de 18,6 e 36,5 mJ/m? sdo obtidos, respectivamente. De acordo com estes
valores, € possivel concluir que quanto menor o conteido de C, menor € a EFE de uma
liga especifica, bem como, supostamente, maior serd a fracdo transformada
(austenita—martensita). Estd hipdtese € corroborada pela elevada fragdao volumétrica de
martensita formada para o aco 304 deste estudo, ~82%, devido esfor¢os de cavitagdo.
Recentemente, foi mostrado que para a liga austenitica Fe71.6Cr20Ni8.4 no estado
paramagnético, o C aumenta a EFE em ~100 mJ/m2 wt. %!, sendo que para ligas de Fe
no estado nio magnético, o C aumenta a EFE em ~333 mJ/m2 wt. %' [127]. Cabe
ressaltar, que o baixo valor de EFE do aco 304 deste estudo, também pode ter colaborado
para elevadas taxas de transformacdo ao longo do tempo de transformacio
(austenita—martensita), caracteristicas que serdao discutidas no decorrer deste topico.
Importante trabalho neste contexto de volume transformado foi elaborado por Zhang et
al. [113], referente ao processo de cavitagio do aco 304, apés Santos® et al. [53], no qual

foi relatado que o volume de martensita transformado chegou a 72,3% com 5 h, porém,
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este valor diminuiu para 43,5% com 10 h, devido acimulo de deformacdo plastica até
determinado momento e, em seguida, resultou na remocdo da fase martensita da
superficie de andlise. Considerando novamente a EFE, com base na Equacgdo 3, o valor
obtido para o aco 304 do estudo elaborado por [113] foi de ~20,1 mJ/m2, contribuindo
para a hipdtese de que uma menor EFE possibilita uma maior fracdo volumétrica
transformada (austenita—martensita) e, consequentemente, contribui para o aumento de
resisténcia do material sob esfor¢os de cavitagdo. Neste contexto, € possivel dizer que o
aco 304 deste estudo apresenta maior resisténcia a erosao por cavitacdo que O ago
utilizado pela ref. [113] devido as caracteristicas especificas de transformacdo como, por
exemplo, a menor EFE que favoreceu a formacdo de dois tipos de martensita na drea
cavitada (o’ e ¢), e também possibilitou um processo continuo de transformagao ao longo
do tempo de cavitacao.

Na Figura 19 (d) também sdao mostrados de forma comparativa a evolucio da
dureza da superficie de andlise, obtidas na drea cavitada, com a respectiva fracdo de y e
valores de perda de massa cumulativa em fun¢do do tempo de teste. O aumento continuo
dos valores de dureza até 180 min de tempo de teste, associado com a diminuicio das
fracOes de y, e ndo efetiva perda de massa, confirmam que a superficie exposta a cavitagao
foi continuamente fortalecida (mecanismo de aumento de resisténcia) através do processo
de encruamento e de transformacao de fase induzida por esforcos de deformacgao. Observe
que como a superficie do material teve sua fracdo de y transformada de ~93% para o valor
“residual” especifico de ~11%, sua dureza foi alterada de ~190 para ~380 HVy 3, em uma
relacdo muito alta de taxa de transformagao y—a’, no caso presente, que foi de~0,45%
min’!. Para fins de comparagio, considerando o exemplo da liga Fe—10Cr—10Ni—0.3C
estudada na ref. [20], a taxa de transformacdo y—a’ fo1 ~0,013% min, portanto, da
ordem de 35 vezes menor do que o observado para o aco AISI 304 estudado aqui.
Importante ressaltar, com base nos valores medidos de microdureza dentro da 4rea
cavitada (Figura 19 (d)), que o Fua« foi 2, corroborando para que a REC possa ser
melhorada. Entao, para o ago 304 os valores de REC tedrico (Equagdo 4) e experimental
(Equagdo 7) foram de 0,4 e 0,95 h um’, respectivamente. Conforme ji relatado
anteriormente para o aco CA6NM, essa discrepancia de valores entre REC tedrico e
experimental estd diretamente relacionado ao processo de transformacao de fase, de modo
que quando ocorre na superficie de andlise o Fy« tende a ser maior que 1, e no caso do
aco 304 deste estudo esse valor calculado foi de 2, que comprova a elevada capacidade

de transforma¢do martensitica do material. Porém, o Fu. deve ter sido superior a 2,
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hipétese advinda da elevada fracdo volumétrica transformada de martensita (~82%), no
entanto, nao foi identificado esse valor superior de Fiu..s devido carga aplicada nas medidas
de dureza ter sido elevada, acarretando desta maneira perda de sensibilidade do efetivo
aumento de dureza na superficie cavitada. Desta forma, conforme ja relatado
anteriormente para o aco CA6NM, os resultados aqui obtidos estdo de acordo com os
apresentados por Hattori e Ishikura [17], e que também sdo correlacionados com os
resultados encontrados por Heathcock et al. [S5], principalmente com relacdo as
caracteristicas de deformagdo da superficie, vinculada ao processo de transformacgao
(austenita—martensita), e que € primordial para definir o comportamento do aco 304
deste estudo sob esforcos de cavitagdo. No anexo II, Tabela 5, sdo apresentados os valores
resumidos do aco 304 no que diz respeito ao PI, PIN, MER e REC tedrico e experimental.

Na Figura 19 (e, f), que compreende a segunda parte deste estudo, sdo
apresentados os resultados obtidos a fim de determinar a profundidade méxima em que a
transformacdo ocorreu na matriz austenitica do agco sob esforcos de cavitagdo. Para este
propdsito, a mesma superficie da amostra testada por 180 min caracterizada na Figura 19
(b) foi utilizada. Os resultados indicam que a intensidade do picos y(111) e y(200)
aumentam quando a profundidade de remocdo de material torna-se maior, € quando a
profundidade alcanga aproximadamente 57 um, a constituicdo da superficie analisada
ficou “livre” dos esforcos de cavitacdo, retornando a sua constituicdo original,
compreendendo ~93% de y e ~7% de a’. Também deve ser observado que existem dois
picos da martensita € que estdo presentes em alguns padroes de DRX observados na Figura
19 (f). Para o pico £(002), indicios de sua presenca foram detectadas numa profundidade
de ~15,5 um, de modo que com o aumento da profundidade removida a intensidade do
pico aumenta até ~32,1 um, e depois € reduzido, de modo que seu desaparecimento € total
numa profundidade de ~54,6 um. Por outro lado, o pico &(10I) aumentou até uma
profundidade de ~23 um, atingindo sua intensidade maxima nesta profundidade, e
desaparecendo em uma profundidade de ~57 um (ver Figura 19 (f)). Em outras palavras,
os resultados da Figura 19 (e, f) provam que, na profundidade de ~57 um, os efeitos de
tensdo e deformagdo promovidos pelos pulsos de onda de choque de alta intensidade
devido a microjatos colidindo com a superficie do material sob esfor¢os de cavitacdo foi
completamente suprimida, trazendo de volta a microestrutura original da condigdo
estudada. Cabe ressaltar, que os pulsos de onda de choque sao elevados o suficiente para
proporcionar a formacdo de duas martensitas (@’ e ¢) na superficie deformada, e

considerando a profundidade total de transformacdo (0-57 um) € possivel dizer que no
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minimo entre ~15,5 e ~57 um as duas estruturas martensiticas corroboram para a absor¢cao
de energia dos esfor¢os de cavitacdo. Importante lembrar, conforme jé relatado para o ago
CAG6NM, que a profundidade do feixe de raios-X, empregados na técnica de DRX na
configuragdo 0-20 usada aqui, pode variar na faixa de 2—4 pm, e os resultados aqui
apresentados sdo fortemente dependentes do método de andlise semiquantitativa adotada
neste trabalho.

Finalmente, andlises de MEV da superficie ndo testada e cavitada por tempos de
20, 40, 60, 120 e 180 min sdo mostrados na Figura 20 (a-f), com o objetivo de caracterizar
as principais mudancas na morfologia da superficie devido a cavitacdo em todo o PI do
aco estudado. Na Figura 20 (a) € mostrado o aspecto suave/liso (sem ondulagdes) da
superficie estudada obtida por polimento antes do teste de cavitagdo. Para as superficies
testadas de cavitagdo (Figura 20 (b)-(f)), em geral, com o aumento do tempo de teste, a
deformacao da superficie torna-se mais pronunciada, sendo caracterizada pelo aumento
da densidade de linhas de deslizamento dentro dos grdos bem como a formacdo de
pequenas cavidades (as quais a partir daqui passam a ser denominadas ‘pits’) e
ondulacdes. A formacao de a' tipo massiva ou ripa, tipico para agos de baixo teor de C
[128], caracterizado pelo aumento da densidade de agulhas numa estrutura de superficie
de deslizamento muito fino € evidenciado na Figura 20 (e), que é corroborado pelo
aumento de dureza em todo PI. Todas essas caracteristicas de comportamento confirmam
que o mecanismo de aumento de resisténcia (transformacdo de fase) € eficiente para
melhorar a resisténcia a erosdo por cavitacdo do aco estudado. Em adi¢do, a superficie
testada por 120 min, Figura 20 (e), também mostra aumento do numero de ‘pits”
formados, que sdo preferencialmente nucleados nos contornos de grios austeniticos, e
assim tendem a apresentar maior deterioracdo do que o interior dos grdos, indicando
claramente que a capacidade de transformacao foi encerrada para tempos de teste mais
longos, conforme observado para 180 min de superficie testada (ver Figura 20 (f)). Neste
caso, a fracdo de transformacao efetiva y—a’ para as superficies testadas para tempos de
20, 40, 60, 120 e 180 min foi ~7 (Figura 20 (b)), ~19 (Figura 20 (c)), ~36 (Figura 20 (d)),
~71 (Figura 20 (e)) e ~82 vol. % (Figura 20 (f)), respectivamente. Observe que para
estimar a fracdo de transformacao efetiva (ou a fracdo o’ real formada sob cavitacao) para
cada tempo de teste considerado, o respectivo valor da fragdo de y indicado na Figura 19
(d) foi subtraido de 100%, resultando na fragdo a " total, e cujo valor foi também subtraido

de 7% (este se refere a fracdo o’ originada do polimento da superficie, antes do teste).



89

Figura 20. Anélises de MEV das superficies para: (a) superficie ndo cavitada; e
superficies testadas para tempos de (b) 20; (c) 40; (d) 60; (e) 120; e (f) 180 min. [Fonte:
Autor, 2021].
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A partir das estimativas realizadas acima, referentes a fracdo de transformacao
efetiva y—a’, a taxa de transformagdo média (ndo instantanea) y—a’ em fun¢do do tempo
de teste, ao longo de todo PI, indicam valores crescentes no intervalo de ~0,35, 0,50 e
0,60 entre 20, 40 e 60 min, respectivamente, mantendo-se neste nivel maximo de ~0,60
entre 60-120 min, e diminuindo na faixa de ~0,60—0,45% min™! entre 120-180 min. Essa
variacdo na taxa de transformacgdo ao longo do PI faz sentido, devido as fortes diferencas
nas propriedades mecanicas das fases y e a’, € que sdo continuamente alteradas suas
respectivas fracdes (vol. %) na superficie estudada devido ao processo de transformacao.
Neste caso, inicialmente, a maior parte do fluxo de energia da cavitagado transferido para
a superficie encontra y que é uma fase ductil (a dureza da superficie da amostra livre de
deformacdo foi de ~190 HVj3), e ao longo do processo de cavitacdo a fase y €
continuamente transformada (induzida por deformagdo) em o', que é muito dura e pouco
ductil (superficie com um total formado de ~89% de a’, apresentando dureza de 380
HVy 3, o dobro de sua dureza superficial livre de tensdo), o que explica a variacdo da taxa
de transformacdo apresentada. O aspecto da morfologia da superficie no final do estdgio
de incubacdo, iniciando o estdgio de aceleracdo (ver Figura 20 (f)), sob esforcos de
cavitacdo, estd de acordo com os resultados da ref. [5], em que, a remog¢ao de material do
aco 304 ¢ iniciado e propagado a partir de deslizamento saliente e/ou degraus de contorno
de macla e contornos de graos, sendo que este modo de erosdo em estdgio inicial € tipico
de ligas com baixa EFE.

No anexo II, Figura 24, estao inseridas as demais micrografias realizadas de MEV
do ago 304, focando nos trés estigios/periodos principais da curva de perda de massa

cumulativa em funcao do tempo de ensaio.
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5. CONCLUSOES E CONSIDERA COES FINAIS

Este trabalho mostra como o comportamento a erosdo por cavitagdo das

superficies aqui estudadas dos acos CA6NM e 304, de acordo com a norma ASTM G32-

10, sdo influenciadas pelo comportamento de suas fases martensita (a’) e austenita (y),

quando submetidas a esfor¢os de cavitagdo. As principais conclusdes desta tese, para as

condic¢des de estudo aqui realizadas, sdo:

O comportamento das fases a’ e y sob esforcos de cavitacdo influencia
diretamente a transicdo entre os estdgios de incubagdo e aceleracdo dos acos
inoxiddveis martensitico e austenitico aqui estudados;

A presenga da fase yrev no agco CA6NM “como revenido” (relativamente mais
macio) desempenha um papel importante no PI deste material, por “retardar” sua
transicdo entre a incubagdo e a aceleragdo, transi¢do esta que seria esperada
ocorrer para um tempo relativamente menor, devido a sua menor dureza,
comparativamente ao que foi obtido por este mesmo aco enquanto como-
temperado (pela sua maior dureza), considerando que ambas as condi¢des aqui
estudadas resultaram em perda de massa efetiva (inicio da aceleracdo) apenas a
partir de 120 min;

O PI do ago CA6NM como revenido € dividido em duas partes, sendo o seu P/ I
principalmente relacionado a transformacgao induzida por deformacgao yrev—a’ e
o PIII principalmente relacionado a deformacao da fase a.’, quando, somente apds
cessadas a capacidade da fase yrev de se transformar (evidenciado ao longo do
primeiros 40 min, a partir da manutencdo de 4% yrev ndo-transformada) e da
matriz o’ de se deformar (transcorridos integralmente os 120 min do P/ completo),
atinge-se a transi¢ao entre incubacao e aceleragao;

O PI do aco 304 € claramente definido pela transformacdo induzida por
deformacdo y—a’(¢), de modo que a sua transicdo entre incubagdo e aceleragcao
somente ocorre apds a referida transformacgdo ter sido finalizada, o que foi
observado para um tempo de ensaio de 180 min, ao se atingir uma fracdo efetiva
total de fase y transformada de 89% em volume (valor este que corresponde ao
limite de transformacdo maximo observado para as condi¢des aqui estudadas para

este material), quando cessada a capacidade da fase y de absorver a energia
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fornecida pelos esforcos da cavitagdo, através de sua transformacdo nas fases
o’'(e);

O mecanismo de transformagao de fase induzida por deformacao y—a’(¢) para o
aco 304 parece claramente sobrepor-se ao conhecido efeito da dureza de um
material na resisténcia a cavita¢ao, a0 menos no que se refere a obten¢do de um
PI maior, o qual foi de 180 min para o aco 304 “como solubilizado” (com uma
menor dureza, no caso 190 = 6 HVy 3) quando comparado aos 120 min das duas
condi¢des estudadas para o aco CA6NM (“como temperada” e “como revenida”,
ambas com maiores durezas, no caso 390 + 10 HVp3 e 300 + 20 HVp3,
respectivamente).

A taxa de transformagdo média do aco CA6NM “como revenido” ao longo do seu
PI é uma funcio do tempo de ensaio (ou do tempo de exposi¢cdo da superficie aos
esforcos de cavitacdo). Este aco apresenta uma taxa mdxima de transformacao de
~2,65% min’! entre 0-2 min de tempo de ensaio, a qual decai sistematicamente até
atingir um valor nulo, para tempos de ensaio acima de 40 min;

A taxa de transformacdo média para o aco 304 também varia ao longo do seu PI,
crescendo sobre a faixa de 0,35, 0,50 e 0,60% min! entre 20, 40 e 60 min,
respectivamente, mantendo-se num patamar méaximo de ~0,60% min™! entre 60-
120 min e decrescendo sobre a faixa de ~0.60—0.45% min' entre 120-180 min;
A grande diferenca entre maior taxa de transformacdo observada no inicio do
processo de cavitacdo para o agco CA6ONM (~2,65% min! entre 0-2 min de ensaio),
quando comparada 4 maior taxa do a¢o 304 (a qual foi de ~0,60% min™! entre 60-
120 min), provavelmente estd vinculada a menor EFE do material, a qual favorece
o processo de formacdo da martensita, cujos valores sdo 14,3 e 18,6 mJ/m?, para
os acos CA6NM e 304, respectivamente.

A profundidade efetiva de transformacdo martensitica induzida por deformacao
pelos esfor¢os de cavitagdo, pela primeira vez determinada para os acos aqui
estudados, mostrou-se ser de ~57 um para o ago 304 (transformacdo y—a’(e)), a
qual foi praticamente trés vezes maior que a profundidade alterada no aco CA-
6NM como revenido (transformag@o yrev—a’), a qual variou para a ordem de
~20-27 um; e

A fratura por fadiga estd presente na cavitacdo dos dois acos estudados. Para

ambas as condi¢des de estudo do ago CA6NM, a erosdo da superficie por
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cavitacdo € iniciada na fase . Para o ago 304 a erosdo € iniciada e propagada a
partir das bandas de deslizamento salientes e/ou junto aos contornos de macla e
contornos de graos da fase y.

Para finalizar, do ponto de vista tecnoldgico, a presenca da fase austenita, tanto

no aco CA6NM (yrev) como no aco 304 (y) provou ser benéfica nestes agos quando

submetidos ao ensaio de cavitacdo, uma vez que os esfor¢os de cavitacdo, solicitando a

superficie ensaiada, levam o processo de transformacgdo de fase (austenita—martensita)

induzida por deformacdo, associado a deformacdo da fase martensitica, a definir a

transicdo entre a incubacdo e a aceleracdo, retardando, assim, o inicio do processo de

perda de massa dos materiais aqui estudados.

6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como possiveis sugestdes para trabalhos futuros, afim de aprimorar o

conhecimento a respeito do processo de transformacdo de fase (austenita—martensita)

como mecanismo de aumento de resisténcia sob esforcos de cavitagdo, t€ém-se:

1.

Definir um aco inoxiddvel martensitico que tenha a possibilidade, através do
tratamento térmico de t€mpera, de conter uma quantidade significativa de
austenita retida (yrer) na microestrutura, de modo a analisar a resposta dessa fase
austenitica sob esforcos de cavitacdo com relacdo ao tempo e profundidade de
transformacdo de fase. Neste sentido, procurar-se-a finalizar os estudos iniciados
para os acos 420 e 440C, ja que apenas alguns resultados dos primeiros ensaios
de caracterizacdo microestrutural e de cavitacdo sdo apresentados na forma de
anexos (conforme anexos I1I e IV, respectivamente), conforme j4 adiantado;

Utilizar a técnica de nitretacdo e cementacgdo por plasma a baixa temperatura nos
acos CA6NM, 304, assim como nos demais materiais inicialmente propostos no
presente estudo, tais como o 420 e 440C, com o objetivo de formar diferentes
fases na superficie tratada e analisar a resposta sob esforcos de cavitacdo. Enfase
principal em estudar diferentes temperaturas, tempos, € mistura gasosa nos
tratamentos termoquimicos, com foco em formar camadas que sejam
principalmente formadas por austenita, no caso expandida por nitrogénio e/ou
expandida por carbono, e analisar a resposta do processo de transformacao de fase

como mecanismo de aumento de resisténcia, sabendo que as propriedades dessas
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fases formadas, enriquecidas com N/C intersticial, diferem em relacio a austenita
proveniente do tratamento térmico, pelo fato que ocorre alteracdo quimica da
superficie pela introducdo de elementos intersticiais, como nitrogénio e carbono.
Neste caso, também analisar o tempo e a profundidade de transformacao de fase
em cada uma das superficies formadas;

Utilizar diferentes técnicas de caracterizacdo, além do DRX, microdureza e MEV
que foram aplicados nesta pesquisa, tais como DRX de angulo rasante, com o
objetivo de determinar com maior precisdio como pequenas alteragdes
microestruturais podem atuar de maneira benéfica na resisténcia a erosao por
cavitacdo. Importante que seja criado uma metodologia de caracterizagcdo, assim
como foi feito no presente trabalho. Como técnicas, além da ja citada, duas podem
ser muito interessantes para este tipo de analise. As técnicas adicionais sugeridas
sdo: microscopia de forca magnética (MFM) e difracio de elétrons
retroespalhados (EBSD);

Para o ago 304, que apresentou volume transformado (austenita—martensita)
muito maior do que o aquele observado para o aco CA6NM, diferentes tempos de
cavitacdo podem ser estudados em andlises de perfis, de microscopia Otica e
dureza (ver anexo II), com o objetivo de determinar a efetiva profundidade de
deformacdo do aco austenitico, tanto relacionado ao processo de transformagdo
de fase quanto devido a propria deformacdo da matriz austenitica. Neste contexto,
para agos com pequeno volume transformado (austenita—martensita), como
ocorre para o aco CA6NM aqui estudado, o perfil de dureza Vickers na escala
nanométrica pode ser uma possibilidade de identicar o possivel aumento de dureza
logo abaixo da superficie cavitada;

E por fim, poderia ser aplicado outro tribossistema para analisar o processo de
transformacdo de fase, e assim comparar com os resultados obtidos através dos
esforcos de cavitagdo. Aqui vale lembrar também que até o efeito sinérgico,
cavitacdo-corrosdo, pode ser realizado com o objetivo de analisar o processo de

transformagdo de fase (austenita—martensita).
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ANEXOS

ANEXO I - ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO CA6NM

Na Tabela 2 sdo demonstrados os dados completos, medidos e calculados, de
PMC, AER e PME, a partir das curvas de cavitacdo, tanto para a condi¢do ‘“como

temperada” quanto “como revenida”, respectivamente.

Tabela 2. Perda de massa cumulativa (PMC), taxa de erosao média (AER) e profundidade
média de erosdo (PME) do ago CA6NM “como temperado” e “como revenido”,
respectivamente. [Fonte: Autor, 2021].

Parimetro Amostra Condicédo de Tempo de teste de cavitaciio (min)
tratamento térmico 30 60 120 180 240 360 480 600 720 900
PMC (mg) "como temperado” 0 0 0 0,72 1,7 73 14,6 22 29,6 41,5

"como revenido" 0 0 0 0,88 2,3 10,1 19,5 294 39,5 545

(o)
(e}
(=)

AER (mg/h) CA6NM "como temperado" 0,24 04 1,2 1,8 22 25 28
"como revenido" 0 0 0 029 06 1,7 24 29 33 3,6

(=)
(e}
(o)

PME (um) "como temperado"
"como revenido" 0 0

05 1,1 49 98 148 199 28
06 1,5 68 13,1 19,8 26,6 36,7

(=)

Na Figura 21 (a, b) sdo apresentados os resultados de andlise de secao transversal,
de microscopia otica e perfil de dureza, do ago CA6NM “como revenido” e cavitado por
40 min, periodo este que foi definido em fung@o do fim do processo de transformagao de
fase yrev—a’. E possivel concluir na anélise de microestrutura, Figura 21 (a), como a
matriz do aco é martensitica, que a transformacgao de yrev—a’ ndo € perceptivel, ou seja,
a provével formacao das ripas de martensita logo abaixo da superficie cavitada ndo foi
distinguida em relacdo as ripas da matriz martensitica. Desta forma, a estrutura
martensitica ndo favoreceu a identificacdo de um pequeno volume transformado de

yrRev—a’ (~10%).
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Figura 21. Andlises de secdo transversal do aco CA6NM “como revenido™: (a)
microscopia Otica (reagente Vilella); e (b) perfil de dureza. [Fonte: Autor, 2021].

Ao analisar o perfil de dureza, Figura 21 (b), mesmo com carga de 25 g, nao foi
possivel verificar nenhum aumento de dureza relacionado ao processo de transformacao
yrev—a’, de modo que os valores obtidos de perfil estdo dentro da média obtida para a
dureza de topo (300 £ 20 HVy 3). O pequeno volume transformado de martensita (~10%),
bem como a prépria dureza da matriz martensitica, foram considerados fatores
determinantes para a andlise de perfil de dureza ter ficado dentro da média do valor obtido
para a dureza de topo. Aqui é importante mencionar, caso o perfil de dureza Vickers
tivesse sido realizado numa escala menor, por exemplo, nanométrica, um eventual
aumento de dureza poderia ter sido melhor caracterizado e analisado.

Na Tabela 3 s3o apresentados os valores resumidos de PI, PIN, MER e REC

tedrico e experimental para o aco CA6NM “como temperado” e “como revenido”,

respectivamente.

Tabela 3. Periodo de incubacdo (PI), periodo incubac¢do nominal (PIN), taxa de erosdao
maxima (MER) e resisténcia a erosdo por cavitacao (REC) tedrico e experimental para o
aco CA6NM ‘como temperado” e “como revenido”, respectivamente. [Fonte: Autor,

2021].

Amostra Condicédo PI (h) PIN (h) MER (mg/h) REC tedrico (h/um) REC experimental (h/pum)
CA-6NM "como temperado" > 3 3,5 0,43 0,43
CA-6NM "como revenido" 4,5 0,23 0,33

Por fim, para finalizar no Anexo I, na Figura 22, sdo mostradas as micrografias de
MEYV do ago CA6NM “como temperado” (Figura 22 (a-e)) e “‘como revenido” (Figura 22
(a’-e’), respectivamente, enfatizando tempos maiores de cavitacdo (acima de 40 min), e

assim considerando os periodos de incubacdo, aceleracdo e taxa de erosdo méaxima.
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Figura 22. Andlises de MEV das superficies das amostras do ago CA6NM “como
temperado” e “como revenido”: (a, a’) ndo testada por cavitagdo; e cavitada para os
tempos de (b, b’) 60; (c, ¢’) 120; (d, d*) 180; e (e, €’) 900 min, respectivamente. [Fonte:
Autor, 2021].

Conforme ja observado anteriormente (ver Figura 18 (a)), na Figura 22 (a, a’) ¢
mostrado o aspecto suave/liso (sem ondulagdes) das superficies estudadas obtidas por
polimento antes do teste de cavitacdo, bem como alguma porosidade inicial, que é uma
caracteristica tipica de substratos de liga fundida como o ago CA6NM. Com o decorrer
do tempo de teste, entre 60-120 min (Figura 22 (b, b’) e (c, ¢’)), dentro do periodo de
incubacdo, fica claro que o material vai perdendo sua capacidade de absorver os esfor¢os
de cavitagdo através da deformagdo da a.’, de modo que o nivel de ondulag¢des e pequenos
pits aumentam consideravelmente nas dreas analisadas. Quando o material alcanca o

periodo de aceleragdo e de taxa de erosdo maxima, acima de 120 min, Figura 22 (d, d’) e
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(e, €’), a capacidade de deformacdo da a’ é cessada e, desta forma, a tnica forma do
material absorver os esforcos de cavitacdo € abrindo superficies, ou seja, tanto para a
condi¢do “como temperada” e “como revenida” a quantidade e tamanho dos pits aumenta

consideravelmente nas superficies analisadas.

ANEXO II - ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO 304

Na Tabela 4 sdo demonstrados os dados completos, medidos e calculados, de

PMC, AER e PME, a partir das curvas de cavitacao, para o ago 304 “como solubilizado”.

Tabela 4. Perda de massa cumulativa (PMC), taxa de erosdao média (AER) e profundidade
média de erosido (PME) do ago 304 “como solubilizado”. [Fonte: Autor, 2021].

Pardmetro Amostra Condicao de Tempo de teste de cavitagdo (min)

tratamento térmico 30 60 120 180 240 360 480 600 720 900
PMC (mg) 0 0 0 0 1,2 38 7 10,3 13,6 18,6
AER (mg/h) 304 "como solubilizado" ( 0 0 0 03 04 09 1 1,1 1,2
PME (um) 0 0 0 0 08 26 47 69 92 125

Na Figura 23 (a, b) sdo apresentados os resultados de andlise de secao transversal,
de microscopia 6tica e perfil de dureza, do ago 304 “como soubilizado” e cavitado por 30
min, periodo este de fracdo de transformacao efetiva y—a’ para a superficie testada de
~14%. No entanto, vale ressaltar que o tempo de 30 min foi definido de forma aleatdria,
ou seja, apenas como um ‘“teste” para verificar se as andlises de se¢do transversal,
microscopia otica e perfil de dureza, poderiam trazer resultados conclusivos a respeito da

profundidade de transformacdo de fase, bem como da deformacdo da matriz austenitica.
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Figura 23. Andlise de secdo transversal do aco 304 “como solubilizado™: (a)
microscopia Otica (reagente Marble); e (b) perfil de dureza. [Fonte: Autor, 2021].

Na Figura 23 (a), € possivel observar logo abaixo da superficie cavitada a presenca
de ripas, com morfologias extremamente finas (tipo agulhas, conforme relatado por
[128]), e que sdo forte indicativo da formagdo de martensita sob esforgcos de cavitagao
(y—a.’), corroborando com os resultados apresentados de DRX referentes a drea cavitada
por diferentes tempos de teste do material (Figura 19 (d)). Ainda com relacdo a Figura 23
(a), a presenca das ripas de o’ fica concentrada principalmente numa profundidade até
~20 um a partir da superficie cavitada, confirmando o efeito de absor¢do de energia dos
esforcos de cavitagc@o através do processo de transformacgdo de fase (y—a’). E de acordo
com o perfil de dureza, Figura 23 (b), a dureza méxima, entre ~260-290 HV, se encontra
numa profundidade entre 0-25pum, coincidindo com a concentracio da presenca das ripas
de o’ até profundidades préximas a 25 pm (Figura 23 (a)), confirmando o aumento de
dureza vinculado ao processo de transformacgdo de fase (y—a’). Interessante que este
valor de dureza maxima, entre ~260-290 HV, encontra-se dentro do valor obtido de dureza
de topo (ver Figura 19 (d)) de ~270 HV. E com o aumento da profundidade de anélise,
acima de 30 pm, o valor de dureza comeca a diminuir até atingir a profundidade de ~70
um, e assim a dureza obtida alcanca o valor da condi¢do do material antes do inicio do
teste, 190 + 6 HV, ou seja, livre dos esforcos de cavitacdo. Neste contexto, em
profundidades entre 30-65 um, a presenca de ripas/agulhas diminui até praticamente sua
identificacdo por MO ter sido finalizada (ver Figura 23 (a)), e assim neste intervalo (30-
65 um) o valor de dureza, entre ~254-200 HV (acima do valor obtido para a superficie
ndo cavitada, ~190 HV), € definido principalmente pela deformagdo da matriz austenitica
(v), e assim, acima de 70 um, o material se encontra “livre” dos esfor¢cos de cavitagao.

Na Tabela 5 sdo apresentados os valores resumidos de PI, PIN, MER ¢ REC

tedrico e experimental para o ago 304 “como solubilizado™.
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Tabela 5. Periodo de incubagdo (PI), periodo incubacdo nominal (PIN), taxa de erosiao
maxima (MER) e resisténcia a erosdo por cavitacido (REC) tedrico e experimental para o
ago 304 “como solubilizado”. [Fonte: Autor, 2021].

Amostra Condicdo PI (h) PIN (h) MER (mg/h) REC tedrico (h/um) REC experimental (h/pm)
304 "como solubilizado" 3 3,5 1,6 0,4 0,95

Por fim, para finalizar no Anexo II, na Figura 24 (a-d), sdo mostradas as
micrografias de MEV do ago 304 “como solubilizado”. Na Figura 24 (a, b), 2 ¢ 5 min de
cavitacdo, respectivamente, € possivel observar pequenas ondulacdes na superficie, inicio
do processo de transformacao de fase, de modo que a energia dos esforcos de cavitacio é

absorvida pela formacao da martensita.

Figura 24. Anélises de MEV das superficies testadas para tempos de: (a) 2; (b) 5; (¢)
300; e (d) 900 min. [Fonte: Autor, 2021].
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Na figura 24 (c, d), transi¢ao entre periodos de incubacdo e aceleracdo até a taxa
de erosdo mdaxima, respectivamente, é possivel verificar que a capacidade de absor¢dao
dos esforcos de cavitagdo, através do processo de transformacao de fase, na superficie
analisada foi finalizada, e assim a densidade de pits aumenta consideravelmente, e de

maneira distribuida, por toda a drea cavitada.

ANEXO III - ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO 420

A andlise de composi¢do quimica do aco 420 foi obtida através da técnica de
espectrometria de emissdo Otica, conforme mencionado anteriormente para o ago
CAG6NM. O contetdo determinado em wt. % (em peso) foi: 0,305% C; 0,33% Mn; 0,33%
Si; 12,21% Cr; 0,38% Ni; 0,025% Mo; 0,077% Cu; 0,006 Al; 0,043% V; 0,08% Nb;
0,019% P; 0,005% S e Fe em balango. Amostras de 2 polegadas de diametro (2 pol.
¥=50,8 mm), provenientes de uma barra laminada a quente na condi¢do recozida, com
espessura de 12 mm foram obtidas a partir da barra original (1000 mm de comprimento)
empregando-se uma serra-fita (marca Franho, modelo FM-18). Posteriormente, essas
amostras foram usinadas em operacao de torneamento por faceamento, e assim garantindo
o paralelismo entre as faces e obtendo uma espessura padrao de 10 mm.

As amostras foram austenitizadas a 1050 °C [81], com patamar de 0,5 h e,
posterior, resfriamento ao ar. Apenas a condi¢do “como temperada” foi aqui analisada,
pelo fato que a condicao temperada e revenida (220 °C [81] por 1 h, e resfriamento ao ar)
foi realizada no estudo elaborado por [45]. A dureza da amostra temperada foi de 700 +
19 HV 5.

Na Figura 25 (a, b, ¢) sdo apresentados o DRX do aco 420 apds tratamento térmico
de témpera, curvas de cavitagdo e comparacao por DRX de duas superficies estudadas (0

e 180 min de cavita¢do), respectivamente.
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Figura 25. (a) Padrdo de DRX da superficie polida do aco 420; (b) Perda de massa
cumulativa em funcao do tempo de teste de cavitagdao para amostras do ago 420 “como
temperado”; e (¢) Padroes de DRX obtidos dentro da drea cavitada, antes da cavitagdo e

apo6s 180 min de teste. [Fonte: Autor, 2021].

Na Figura 25 (a) é apresentado o padrao de DRX da amostra “como temperada”.
Os resultados obtidos confirmam a existéncia de duas fases na microestrutura, martensita
(a’) e o carboneto de cromo (Cr7C3), de acordo com os arquivos JCPDS (Joint Committee
on Powder Diffraction Standards) 34-396 e 01-089-5902, respectivamente. Neste
contexto, a fase austenita retida (yrer) nao foi verificada na superficie do ago 420. No que
diz respeito as curvas de cavitagdo, Figura 25 (b), resultados obtidos indicam que o PI é
de 5,67 h, o PIN de 6,3 h e 0o MER de 0,3 mg h™'. E conforme esperado para o aco 420,
Figura 25 (c), nenhum processo de transformacao de fase (yrer—«a’) ocorreu na superficie
cavitada, de modo que a REC esta diretamente relacionada a dureza da matriz
martensitica, conforme mencionado pelas refs. [5, 17]. Na Tabela 6 sdao demonstrados os
dados completos, medidos e calculados, de PMC, AER e PME, a partir das curvas de

cavitacdo, para o ago 420 “como temperado”.
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Tabela 6. Perda de massa cumulativa (PMC), taxa de erosdao média (AER) e profundidade
média de erosdo (PME) do aco 420 “como temperado”. [Fonte: Autor, 2021].

Condigdo de tratamento Tempo de teste de cavitagdo (min)

Parametro Amostra

térmico 30 60 120 180 240 360 460 620 740 900 1220 1540 1800
PMC (mg) o 0 0 0 0 0 04 12 19 3 47 62 17
AER (mgh) 420 "como temperado” O 0 0O 0O 0O 0 005 01 015 02 023 024 026
PME (um) 0 0 0 0 0 0 027 08 128 2 32 42 52

Por fim, para finalizar no Anexo III, na Figura 26 (a-g), sdo mostradas as
micrografias de MEV do aco 420 “como temperado”, enfatizando os periodos de

incubacdo, aceleracdo e taxa de erosdo maxima.

200 pm
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Figura 26. Analises de MEV das superficies para: (a) superficie ndo cavitada; e superficies
testadas para tempos de (b) 60; (c) 120; (d) 180; (e) 420; (f) 900; e (g) 1800 min. [Fonte:
Autor, 2021].

Na Figura 26 (a), o aspecto da superficie polida (sem esforcos de cavitacdo) é
caracterizado por um aspecto liso/suve (sem ondula¢cdes). Com o decorrer do processo de
cavitagdo, ainda dentro do periodo de incubacdo, Figura 26 (b, c, d), ocorre um pequeno
aumento de ondulacdes na superficie, e que caracteriza a deformacdo da matriz
martensitica, no entanto, como a dureza do acgo € elevada a capacidade de deformacao é
menor, ¢ assim ondulacdes sdo menos pronunciadas na drea cavitada. Ao observar a
Figura 26 (d), 180 min de cavitagdo, € nitido que nas regides de contornos de graos o
nivel de ondula¢des € maior que no interior de graos, indicando a maior susceptibilidade
dos contornos de graos em iniciar o processo de erosao do material. Aqui cabe ressaltar,

Figura 26 (d), que a presenca de carbonetos de cromo (ou até mesmo a presenca
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carbonetos de ferro ndo identificados no DRX apds tratamento térmico, ver Figura 25 (a))
provavelmente se concentra nos contornos de graos, possibilitando desta maneira que o
inicio do processo de erosdo ocorra nos contornos, a partir do arrancamento das particulas
de carbonetos. Essa hipétese € corroborada ao analisar a Figura 26 (e), 420 min de
cavitagdo, de modo que apesar do material j4 ter passado o periodo de incubagdo (~5,7 h)
e até mesmo o de aceleracdo, existem pequenas regioes dentro dos graos ainda capazes
de absorver a energia dos esforcos de cavitagdo, ou seja, pela deformacdo da matriz
martensitica, porém, 0s contornos de graos apresentam pits e até mesmo crateras,
indicando de maneira geral que a capacidade de deformacao foi finalizada na superficie
cavitada, e assim a perda de massa aumenta ao longo do tempo de teste. Quando o material
atinge 900 e 1800 min, Figura 26 (f, g), onde o periodo de taxa de erosao méixima j4 foi
alcancado, a superficie esta totalmente deteriorada, tanto os contornos de graos quanto o
interior dos graos, e assim a unica forma da superficie absorver a energia dos esforcos de
cavitacdo € por arrancamento/remocao de material levando, portanto, a obtencdo de

crateras distribuidas por toda a superficie analisada.

ANEXO IV — ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO 440C

Amostras cilindricas de 2 polegadas de didmetro (=50,8 mm) foram seccionadas
através do corte transversal no sentido longitudinal da barra com o auxilio de serra-fita
(marca Franho e modelo FM-18), de modo que a espessura obtida das “bolachas” foi de
10 mm. A composi¢do quimica do material, obtida por espectrometria de emissdo otica,
foi em wt. % (em peso): 1,045% C; 0,79% Mn; 0,901% Si; 16,98% Cr; 0,28% Ni; 0,03%
Mo; 0,014% P; 0,007% S e Fe em balanco. Trés lotes de amostras foram austenitizadas a
1050 °C [81], com patamar de 1 h e, seguidas, de diferentes meios de resfriamento. O
objetivo da utilizacdo de meios de témpera distintos foi focado na anélise do teor de
austenita retida (yrer) formado em cada lote de estudo. O lote 1 foi resfriado ao ar, e os
outros dois lotes (2 e 3) resfriados em nitrogénio liquido (t€émpera sub-zero) por 0,167 h
e 24 h, respectivamente. Importante que para ter sido realizado a austenitizac¢do da liga
foram adotados trés rampas de aquecimento até a temperatura de 1050 °C (Tabela 7) e,
em seguida, realizado a témpera de cada lote. Esse processo de aquecimento “escalonado”
foi adotado visando obter uma homogeneizag¢ao de temperatura mais rapida entre forno
(Figura 10) e amostras, de modo que na temperatura de austenitizagdo a dissolucdo de

carbonetos fosse mais efetiva no aco 440C. Apds processo de t€mpera, parte das amostras
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provenientes do lote 1 (resfriadas ao ar) foram submetidas ao revenimento, a 220 °C [81]
por 1 h. Apds efetuado os tratamentos térmicos, as amostras foram preparadas com lixas
de SiC com granulometria entre 120-1200, seguido por polimento utilizando suspensdo
abrasiva de 1 pm de Al,O3 (alumina). A dureza das amostras temperadas foi, para os lotes
1,2 e 3, 810 £ 24; 821 £ 19; e 822 =+ 16 HVy 3, respectivamente. E para as amostras
revenidas, 220 °C, o valor de dureza diminuiu e foi de 734 + 17 HVjy 3, resultado este

relacionado ao alivio das tensdes internas da martensita.

Tabela 7. Rampas de aquecimento adotadas para a elaboracao do processo de t€émpera do
aco 440C. [Fonte: Autor, 2021].

Rampas de aquecimento e processo de témpera do ago 440C
Temperatura Taxa de aquecimento (1) - 10 °C | Taxa de aquecimento (2) - 10 °C | Taxa de aquecimento (3) - 10 °C
. o Temperatura (1) - 450 °C Temperatura (2) - 750 °C Temperatura (3) - 1050 °C
ambiente (= 25 °C) Tempo (1) - 20 min Tempo (2) - 20 min Tempo (3) - 60 min

Na Figura 27 (a, b, c, d) s@o apresentados os resultados de DRX de todos os
tratamentos térmicos do aco 440C, bem como as curvas de cavitacdo das amostras
temperadas (lotes 1, 2 e 3) e revenida (220 °C por 1 h), a transformacao de fase (yrer—a’)
do aco 440C temperado ao ar (lote 1) e, por fim, a evolucdo da fracdo de yrer dentro da

drea cavitada para a amostra temperada ao ar (lote 1), respectivamente.
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Figura 27. (a) Padrdes de DRX das superficies polidas do ago 440C para os diferentes
tratamentos térmicos adotados; (b) Perda de massa cumulativa em fun¢do do tempo de
teste de cavitagc@o para as amostras do aco 440 C apresentadas em (a); (c) Padroes de
DRX referentes ao processo de transformacgao de fase (yrer—a’) do aco 440C temperado
ao ar (lote 1) entre 0-60 min de teste; e (d) Evolucdo da fra¢do de yrer dentro da area
cavitada para a amostra temperada ao ar (lote 1) entre 0-500 min de teste. [Fonte: Autor,
2021].

De acordo com a Figura 27 (a), os padroes de DRX apresentam as mesmas fases
nas superficies analisadas, independente da condi¢do de tratamento térmico. A presenca
da austenita retida (yrer) € da martensita (a’) sdo confirmados pelas cartas JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) 33-397 e 34-396, respectivamente.
Também foram identificados picos referentes as fases cementita (FesC) e carboneto de
cromo Cr;Cs, de acordo com as cartas JCPDS 01-075-0910, 34-0001 e 01-089-5902,
respectivamente. Para a condicdo de tratamento “como temperado ao ar”, a fragdo
volumétrica de yrer, obtido a partir da Equacgao 6, foi de ~30%, valor este que estd de
acordo com a ref. [81]. Quando aplicado a t€émpera sub-zero, 0,167 h e 24 h, os valores
de yrer diminuiram, ~16 e ~10%, respectivamente, confirmando o que foi relatado por
[81] e [129], de modo que o tratamento criogénico possibilitou que uma por¢ao
“adicional” de austenita retida fosse transformada (yrer—a’). E para a condi¢ao “como
revenida”, onde ocorreu o alivio de tensdes internas da martensita, a fracdo de yrer obtida
foi de ~24%, de modo que o revenimento da matriz martensitica possibilitou a
acomodagdo de uma “nova” fragdo de martensita formada durante resfriamento do ago.

As curvas de cavitagdo, Figura 27 (b), demonstram que os resultados de REC do
aco 440C, PI, PIN e MER, sao muito semelhantes independente do tratamento térmico
adotado. No entanto, ¢ possivel dizer que para a condi¢do “como temperado ao ar” os
resultados obtidos sdo levemente superiores as demais condicdes estudadas (ver Tabela

8). A hipétese deste resultado é a contribuicdo do processo de transformacdo de fase

(yrer—a.’) que ocorre sob esforcos de cavitagao (Figura 27 (c)), de modo que o PI pode
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ser dividido no periodo de transformacdo (yrer—a’), entre 0-20 min (0,33 h) (PI 1), e
periodo de deformacdo da matriz martensitica, entre 0,33-7 h (PI II), semelhante ao
observado para o aco CA6NM, no que diz respeito a divisdo do periodo de incubacdo em
PI1e II. Neste contexto, ao observar a Figura 27 (c, d), fica claro que a transformacdo é
fortemente dependente do tempo, e assim com apenas 5 min de cavitagdo praticamente
toda a capacidade de transformacio € atingida (~20%), lembrando que o valor residual
apods 20 min de teste foi alcancado, e sendo de ~18%. Este resultado indica que a propria
matriz martensitica como temperada, de elevada dureza, dificultou uma maior fragao
transformada de austenita retida.

Na tabela 8 sdo apresentados os valores resumidos de PI, PIN e MER para as

diferentes condi¢des de tratamento térmico que o ago 440C foi submetido.

Tabela 8. Periodo de incubagdo (PI), periodo incubacdo nominal (PIN) e taxa de erosao
maxima (MER) para as diferentes condi¢des de tratamento térmico do aco 440C. [Fonte:
Autor, 2021].

Amostra Condicdo PI (h) PIN (h) MER (mg/h)
440C Temperado ao ar 7 7,9 0,3
440C Temperado em N, lig. (10 min) 6,3 7 0,4
440C Temperado em N, lig. (24 h) 5,67 7,4 0,36
440C  Temperado ao ar e R220 °C por 1 h 7 7.4 0,43

Com base na Tabela 8, € possivel analisar que as condi¢oes do aco 440C que
apresentam maior REC, vinculado ao PI, sdo aquelas que apresentam maior fracdo de
YRET, ‘‘como temperado ao ar” e “como revenida”, ~30 e ~24%, respectivamente. Neste
contexto, o processo de transformacdo de fase (yrer—a’) pode ter contribiido para o
aumento adicional de REC, conforme resultados iniciais do ago 440C “como temperado
ao ar” (Figura 27 (c, d)), e que precisam ser aprofundadas para todas as condi¢des aqui
estudadas, principalmente para aquelas que apresentam maior fracdo de yrer, sugestdo
que ja foi relatada no capitulo 6.

Na Tabela 9 sdo demonstrados os dados completos, medidos e calculados, de
PMC, AER e PME, a partir das curvas de cavitacdo, para todas as condi¢des de tratamento

térmico do aco 440C.
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Tabela 9. Perda de massa cumulativa (PMC), taxa de erosdao média (AER) e profundidade
média de erosdo (PME) dos diferentes tratamentos térmicos realizados no aco 440C.
[Fonte: Autor, 2021].

Tempo de teste de cavitacdo (min)
30 60 120 180 240 360 460 620 740 900 1220 1540 1800

Pardmetro ~ Amostra  Condi¢o de tratamento térmico

PMC (mg) 440C Temperado ao ar 0 0 0 0 0 0 0,2 0,7 1,2 19 36 53 68
440C Temperado em N, lig. (10 min) 0 0 0 0 0 0 06 12 2 31 53 74 91
440C Temperado em N, lig. (24 h) 0 0 0 0 0 0 04 09 15 26 46 66 82
440C  Temperado ao are R220°Cpor 1h 0 0 0 0 0 0 02 09 1,7 29 56 79 98

AER (mg/h)  440C Temperado ao ar 0 0 0 0 0 0 0,03 0,07 0,1 0,13 0,17 021 0,23
440C Temperado em N, liq. (10 min) 0 0 0 0 0 0 0,08 0,1 0,16 0,2 026 029 03
440C Temperado em N, lig. (24 h) 0 0 0 0 0 0 0,05 0,09 0,12 0,17 022 0,26 0,27
440C  Temperado ao ar e R220°Cpor 1 h 0 0 0 0 0 0 0,02 0,09 0,14 0,19 027 031 0,33

PME (um) 440C Temperado ao ar 0 0 0 0 0 0 0,16 05 08 13 24 36 46
440C Temperado em N, lig. (10 min) 0 0 0 0 0 0 04 08 1,35 2,1 36 5 6,1
440C Temperado em N, lig. (24 h) 0 0 0 0 0 0 027 06 1 1.8 31 44 55
440C  Temperado ao ar e R220°Cpor 1h 0 0 0 0 0 0 0,13 06 1,14 195 38 53 6,6

Por fim, para finalizar no Anexo IV, na Figura 28 (a-h), s@o mostradas as
micrografias de MO (da condicdo antes de cavitar) e MEV, antes de iniciar a cavitagdo e

ao longo de todo o tempo de teste, do aco 440 “como temperado ao ar”, enfatizando os

periodos de incubacdo, aceleracdo e taxa de erosdo maxima.
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Figura 28. (a) Andlise de MO para o aco 440C “como temperado ao ar”, antes do processo
de cavitacdo (reagente Marble); e andlise de MEV das superficies (b) ndo cavitada; e
testadas para tempos de (c) 60; (d) 120; (e) 180; (f) 420; (g) 900; e (h) 1800 min. [Fonte:
Autor, 2021].
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Na Figura 28 (a), é possivel verificar que a microestrutura do aco 440C “como
temperado ao ar”, ¢ caracterizado pela matriz martensitica e significativa quantidade de
carbonetos de Fe e Cr (ver Figura 27 (a)), e que estdo precipitados nos contornos de graos
e interior dos graos. A formagdo destes carbonetos, é principalmente relacionado a
elevada quantidade de carbono na composicao da liga, e sua relacdo de afinidade (energia
livre de formacao) com os demais elementos que constituem o material. E, a presenca da
fase yrer na microestrutura, € apenas confirmada por andlises de DRX (ver Figura 27 (a)).
Na Figura 28 (b), antes do inicio do teste, a superficie polida apresentou aspecto
extremamente suave/liso, livre de ondulacdes. E com o aumento do tempo de teste, Figura
28 (c, d, e), de 60, 120 e 180 min, respectivamente, ainda dentro do PI do material, é
possivel perceber que a matriz martensitica apresentou baixa capacidade de deformagao,
devido elevada dureza da microestrutura. Importante notar, o efeito negativo dos
carbonetos sob esfor¢os de cavitacdo, de modo que sdo arrancados da microestrutura,
formando pits principalmente junto aos contornos de graos, e que atuam como locais de
inicio de deterioracdo da matriz martensitica. Na Figura 28 (f), inicio do periodo de
aceleracdo, torna-se evidente que a densidade de pits formados ainda no P/ (sem perda de
massa) tende a crescer, vindo a coalescer, o que resulta na geracdo de crateras, causando
assim, com o passar do tempo de teste, a deterioracdo de toda a superficie testada,
conforme pode ser observado na Figura 28 (g, h), no qual o periodo de taxa de erosao

maxima foi alcangado.



