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RESUMO

Os agos maraging sdo materiais de ultra-alta resisténcia que tem grande importancia
tecnoldgica devida sua aplicacdo nos setores nuclear e bélico. Devido suas aplicagdes de
responsabilidade, é necessario compreender como se comportam as propriedades
plasticas desses materiais, pois a literatura carece de informacGes sobre o
comportamento mecanico dos acos Mar350 e Mar300. Esse trabalho investigou como a
diferentes niveis de deformacdo a frio influenciam as propriedades de anisotropia
plastica de ambos materiais. Foram realizadas deformagdes a frio nos niveis de 50, 70 e
80% por laminacdo e apds foram realizados recozimentos a 900°C por 1h variando-se a
taxa de resfriamento, resfriado-se as amostras em agua, ao ar e ao forno até a
temperatura ambiente. Os resultados das analises metalograficas mostraram que 0s
materiais ndo sofrem alteracdes morfologicas nos grdos com a variacdo de taxa de
resfriamento, mas sofrem um coalescimento nas deformacgdes de 50 e 70%. As amostras
do aco Mar350 laminadas a frio em 80% mostraram um ultra-refino de gréo e a
precipitacdo de uma fase intermetalica enquanto as amostras do aco Mar300 mostraram
um refino grdo quando comparado as demais condi¢cGes para 0 mesmo ago, mas sem
sofre um endurecimento significativo. As medic6es de textura mostraram com o evoluir
da deformacdo a frio ha uma tendéncia de homogenizacao da textura apresentado mais
intensa a fibra y. As medicGes de microtextura mostram que algumas para a maioria das
condicGes estudadas a presenca da componente cubo girado menos intensa v,
componentes estas que poderiam ser a justificativa para o afastamento de AR de zero e

0s menores valores de Rm.

Palavras Chave: Maraging 350, Maraging 300, Textura, Taxa de resfriamento,

Anisotropia.



ABSTRACT
The maraging steels are ultra - high strength materials that has great technological
importance due its application in military and nuclear sectors . Because its applications,
it is necessary to understand how the plastic properties of these materials behave,
because the literature lacks information on the mechanical behavior of steel the Mar350
and Mar300 . This study investigated how different levels of cold deformation influence
the properties of plastic anisotropy of both materials . Cold deformation were carried
out on levels of 50, 70 and 80% by rolling and after was made annealing were the
materials carried out at 900 ° C for 1h varying the rate of cooling, the samples were
cooled in water , air and the furnace until the room temperature. The results of
metallographic analysis showed that the materials do not undergo morphological
changes in the grains by varying the cooling rate, but some coarsening undergo a
deformation in 50 and 70%. The samples of cold rolled steel Mar350 80% showed an
ultra- grain refinement and precipitation of an intermetallic phase while the samples of
steel Mar300 showed grain refining compared to the other conditions for the same
steel, but without undergoes a significant hardening. The texture measurements showed
the evolution of the cold deformation there is a tendency to cleanup texture appears
more intense y fiber . The measurements show that some microtexture for most
conditions studied the presence of other components less intense outside the fiber v ,

these components that could be the reason for the displacement of AR zero.

Keywords: Maraging 350, Maraging 300, texture, cooling rate, anisotropy.



OBJETIVOS
OBJETIVO GERAL

Estudar o comportamento dos agcos Mar350 e Mar 300 no estado solubilizado
determinando a influéncia de sua textura cristalografica nos seus coeficientes de

anisotropia.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

> Estudar como a deformacdo a frio afeta a textura cristalografica pos
recozimento de ambos agos.

» Avaliar como as taxas de resfriamento pos-solubilizacdo afetam a textura
impressa por cada nivel de deformacéo a frio.

» Estudar como as texturas de recozimento influenciam na anisotropia de

ambos 0s materiais.
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1. Introducéo

Os acos Maraging sdo ligas Fe-Ni-Co-Ti-Mo com baixos teores de carbono
(<0,003) que podem apresentar uma grande plasticidade no estado solubilizado devido sua
estrutura martensitica cibica de corpo centrado e também uma resisténcia mecénica elevada a
niveis de 2,4 GPa pela precipitacdo de fases intermetalicas entre seus constituintes ap6s um
tratamento térmico de envelhecimento [1].

De acordo com Abreu, [2], a deformacdo plastica induz na rede cristalogréafica
uma orientagdo preferencial fazendo surgir uma textura de deformagdo. A textura de
deformacdo depende do tipo e das condi¢des da deformacdo, em particular do modo principal
de deformacdo. Havendo participacdo também do tipo de estrutura cristalografica e da energia
de falha de empilhamento.

Sdo classificados de acordo com a sua resisténcia mecéanica como Mar 350, Mar
300, Mar250 e Mar200. Por exemplo, o Mar350 apresenta uma resisténcia mecanica de
350.000 psi (2400MPa) Estes altos valores de resisténcia mecénica s@o conseguidos apos o
tratamento térmico de envelhecimento. Na condicdo solubilizada, isto €, tratado
termicamente, em temperatura onde a liga é totalmente austenita seguido de um resfriamento,
estes acos ainda apresentam resisténcia mecénica elevada, porém dureza em torno de 30 HRC

e uma excelente conformabilidade.

As principais aplicacdes destes acos sdo na fabricacdo das partes rotativas de
ultracentrifugas usadas no enriquecimento de uranio, em corpo de misseis, em vasos de
pressdo especiais e em componentes usados na industria aeronautica. Em todas estas
aplicacdes, estes acos precisam ser deformados plasticamente tanto a quente quanto a frio. Por
exemplo, no caso da utilizacdo em cilindros rotativos de ultracentrifugas, o material no estado
solubilizado é deformado a quente para a fabricacdo de um copo cilindrico, novamente
solubilizado para recuperacdo de sua conformabilidade e depois através de um processo de

extrusao a frio se transforma em um cilindro de parede fina [3].

A laminacédo a frio de aco maraging 350 deformados 40%, 60%, 80% e 90% em
espessura mostrou que a textura desenvolvida nestes acos € semelhante a de outros materiais
com estrutura cubica de corpo centrado. Um posterior tratamento térmico de solubilizacdo

mostrou que a textura cristalogréafica de laminag&o é parcialmente destruida [4].



A partir de determinada temperatura de recozimento do metal deformado a frio, ha
uma forte modificacdo na microestrutura do material, ocorrendo um processo denominado
recristalizacdo priméaria por nucleacdo e crescimento. Existem trés possibilidades para a

textura de recristalizacdo primaria de um material:
a) A textura de recristalizacdo é a mesma textura de deformacéo;

b) A textura de recristalizacdo é influenciada pela textura de deformacdo. Ha um

processo de nucleacdo e/ou crescimento orientado, o qual depende da textura de deformagéo;

c) Os grdos apds recristalizacdo sao orientados de maneira aleatoria apesar de uma

textura de deformacéo antes do recozimento que permitiu a recristalizagao.

O caréter e o grau de perfeicdo da textura de recristalizacdo primaria dependem
ndo so da textura de deformacdo, mas tambem do tipo de tratamento de deformacéo, do grau e
temperatura da ultima deformacéo ocorrida no material, da temperatura e do tempo do ultimo
recozimento ocorrido no material, do grau de deformacdo intermediario, da temperatura de

recozimento intermediario, da composicdo, das impurezas, entre outros [2].

E conhecido o fato que a textura cristalografica tem grande influéncia sobre as
propriedades mecanicas do material, principalmente na orientacdo dessas propriedades,

determinando as direcdes de maior e menor resisténcia mecanica [5].

Neste trabalho, as propriedades plasticas dos acos Mar350 e Mar300 serdo

comparadas através de analises microgréaficas e analises de textura.



2. Revisao bibliogréafica
2.1 Acos Maraging

Os acos maraging formam uma classe especial de materiais de alta resisténcia,
0s quais se destacam dos demais acos devido a combinagdo de elementos de liga especiais que
promovem precipitaces intermetalicas em uma matriz martensitica. Embora suas aplicagdes
normalmente se fagam no estado envelhecido, esses materiais sdo conformados a quente ou a

frio e apds a conformacdo, podem passar por uma recozimento de solubilizacéo [6-7].

Um dos maiores limitantes ao uso dos acos maraging é o custo associado aos
elementos de liga deste material, no entanto, os tratamentos térmicos aplicados a esses

materiais sdo mais simples em relagcdo aos outros agos de alta resisténcia.

Os elementos de liga utilizados nos agos maraging estdo diretamente relacionados
ao seus mecanismos de endurecimento. O principal elemento endurecedor é o Co, 0s demais
podem ser classificados de acordo com sua influéncia neste endurecimento como fortes (Be,
Ti), moderados (Al, Nb, Mn, Mo, Si, Ta, V e W) e fracos ( Cu, Zr) [1].

A composi¢do quimica tipica para os agos maraging com Ni estd mostrada na
Tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Composi¢do quimica tipica, em percentual de peso, dos acos maraging com

18%Ni
Elemento Mar200 Mar250 Mar300 Mar350
Ni 18,5 18,5 18,5 18,5
Co 8,5 7,5 9,0 12,0
Mo 3,25 4,8 4,8 4,8
Ti 0,2 0,4 0,6 1,4
Al 0,1 0,1 0,1 0,1
Fe Bal. Bal. Bal. Bal.

Os acos maraging sdo utilizados em aplicacBes que vao desde a industria bélica,
nuclear, componentes aeronaduticos, vasos de pressdo até a industria esportiva. Séao
classificados em funcdo da sua tensdo de ruptura (em klb/pol?) em algumas classes como 200,

250, 300 e 350 entre outras de maior resisténcia.

No estado solubilizado, os agos maraging apresentam uma microestrutura

puramente martensitica, de alta ductilidade e boa trabalhabilidade a frio devido aos baixos
3




teores de carbono (n&o ultrapassam 0,02%). Embora sua estrutura seja CCC, a rede encontra-
se supersaturada em elementos de liga que causam distorgdes e geram tensdes de curto
alcance [1-8], as propriedades mecanicas tipicas para um ago maraging consistem em 650 a
800 MPa de limite de escoamento, de 950 a 1050 MPa de resisténcia maxima a tracdo e
durezas em torno de 30HRC [8].

2.2 Transformag6es Martensiticas nos acos Maraging.

Os acos Maraging séo constituidos por uma estrutura martensitica, geralmente
em ripas, com estrutura cristalina CCC, possuindo uma alta densidade de discordéancias e
poucas maclas. Durantes o resfriamento pos-conformacdo a quente, a austenita (CFC)
transforma-se sem difusdo na estrutura martensitica por um cisalhamento na rede cristalina,

conservando a composicdo quimica original da matriz austenitica.

A Tabela 2.2 descreve o efeito do teor de niquel afeta a formacdo de fases nas

ligas Fe-Ni, as microestruturas para cada tipo de martensita estdo mostradas na Figura 2.2:

Tabela 2.2 — Efeito do teor de niquel sobre a microestrutura das ligas Fe-Ni.

Teor de Ni (%0p) Microestrutura resultante
0ab Ferrita equiaxial
10 a 26 Martensita em Ripas
> 26 Martensita Maclada

Adaptado de [9]




(b)

Figura 2.2 — Microestruturas para os tipos de martensita. (a) Em ripas, (b)
Maclada [10].

Nos acos maraging, a martensita em ripas € de maior interesse, devido a maior
tenacidade que a mesma apresenta ap6s o envelhecimento [6]. A estrutura da martensita em
ripas é composta por varios pacotes no grdo de austenita, onda cada pacote guarda varios
blocos de ripas, com o mesmo plano de habito [10], de martensita, de modo que tanto os

pacotes como os blocos apresentam-se planos e paralelos uns aos outros, essa estrutura esta
esquematizada na Figura 2.3.

Contorno do gréo austenitico

Figura 2.3 — Estrutura da Martensita em ripas [11].



A alta densidade de discordancias presente na estrutura da martensita em ripas
favorece a difusdo, os emaranhados de discordancias atuam como sitios preferenciais a

nucleacdo de intermetalicos acelerando a cinética das reagdes de envelhecimento [12-13].

O trabalho de Magneé [1] mostra que a temperatura de ocorréncia da
transformacdo martensitica nesse material é dependente dos seus elementos de liga, em
particular o Ni e o Co, de modo que quanto maior o nivel de Ni, mais baixas tendem a ser as

temperaturas de inicio da transformacao, esse fato pode ser visualizado na Figura 2.4.
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Figura 2.4 — Diagrama de Transformacdo Fe-Ni [1]

O mesmo trabalho aponta que a adicdo de elementos de liga como Mo e Ti geram
baixas na temperatura Ms (temperatura de inicio da transformacdo martensitica) e a adicéo

moderada de Co gera uma elevacdo na mesma.

Com o reaquecimento da estrutura martensitica, a mesma pode resultar em
combinacdo da fase austenitica e ferritica (fases de equilibrio) ou pode voltar a ser austenita

com a mesma composi¢cdo da martensita [1].



2.3 Textura

A forma de distribuicdo das orienta¢Oes dos cristais constituintes de um material
metalico é denominada textura. Considera-se um metal com auséncia de textura quando a

distribuicdo das orientac6es dos cristais no agregado policristalino é totalmente aleatéria.

Etapas de processamento dos metais como solidificacdo, deformacdo plastica e
recristalizacdo, conduzem a formacdo de uma distribuicdo de orientacdo preferencial, onde
determinados eixos cristalogréaficos posicionam-se de forma geométrica definida em relacéo

as direcBes macroscopicas do corpo metalico.

A presenca de textura num agregado policristalino confere propriedades fisicas e
propriedades mecanicas, diferentes para as diversas dire¢cdes macroscépicas do metal, ou seja,
conduz o material metalico a um comportamento anisotropico [14]. Desse modo, pode-se
definir textura como a medida de organizacdo da orientacdo dos grdos do material em relacéo

a Seus eix0os macroscopicos.

Pode-se dizer que a textura € formada por um conjunto de planos e direcdes que
estejam alinhados com eixos macroscopicos ligados ao processamento, no caso da laminacao
tém-se as direcbes de laminacdo (DL), normal (DN) e transversal (DT). A cada conjunto
plano/direcdo ao qual um determinado volume do material se encontra chama-se componente.

A exemplo, na Figura 2.4, esta representada a componente cubo girado, (100)[110].

g~

Superficie de { \‘(/

lamlnagao\ . \{,8\\\
A ’

Figura 2.4 — Representacdo da componente cubo girado em chapa laminada [5].



A textura cristalografica depende de alguns fatores tais como o tipo de
processamento sofrido pelo material. De acordo com o tipo de processamento, as texturas
finais obtidas podem ser classificadas como: textura resultante da solidificagdo, textura
resultante da deformagao e textura de recristalizagéo.

As texturas de interesse para este trabalho s&o as texturas de deformacdo e

texturas de recristalizacdo.

Com a deformacdo plastica, a rede cristalografica adquire uma orientacao
preferencial, e surge a textura de deformacdo. A textura de deformacédo depende do tipo e das
condicdes do tratamento de deformacgdo, em particular do modo principal de deformacao.
Depende também do tipo de rede cristalografica e da energia de falha de empilhamento.

Uma das ferramentas de medicdo e andlise da textura cristalografica sdo as
Figuras de Polo, as quais consistem em projecoes estereograficas dos vetores que representam

as componentes presentes no material para uma dado plano cristalino.

Para analisar com maior facilidade os resultados para as medidas de textura,

utiliza-se uma Funcéo de Distribuicdo de Orientacdo Cristalografica (FDOC).

A FDOC caracteriza a densidade de probabilidade de encontrar determinadas
orientacdes (hkl)[uvw] em um elemento de volume do material. Esta probabilidade, num
material sem textura tem valor igual a 1. Na FDOC, a orientacdo de um cristal é definida
segundo trés angulos, denominados angulos de Euler, os quais constituem trés rotacOes
consecutivas que, aplicadas aos eixos [100], [010] e [001] da célula cristalina, tornam os

mesmos coincidentes com as dire¢des DL, DT e DN da chapa laminada [15].

Para auxiliar a interpretacdo da FDOC em um material cubico, utiliza-se um abaco
com o corte em ¢ = 45° mostrando as principais direcdes do sistema clbico, onde se

destacam 4 fibras. As mesmas estdo mostradas na Figura 2.5.
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Figura 2.5 - Abaco de @,=45° para interpretar FDOCs [16].

A Funcdo de Distribuicdo de Orientacdo Cristalografica é a ferramenta que,
diferentemente das figuras de polo, nos d&d uma avaliacdo quantitativa da textura do material.
Esta funcdo ndo pode ser diretamente medida, mas necessita ser calculada a partir dos dados

da figura de polo original.

Vale ressaltar que o calculo da FDOC ndo pode ser determinado a partir de apenas
uma figura de polo, mas necessita de ao menos 2 a 4 delas no caso de materiais de estrutura
cubica. No caso deste trabalho foram utilizadas 3 figuras de polo [(110), (200), (211)] para

cada calculo de FDOC apresentado.

Para chegar ao calculo da FDOC, utiliza-se a equacdo fundamental da textura,
admitindo uma solucdo através da expansdo em séries, utilizando o chamado método

harmdnico.

Através do método de expansdo por séries, pode-se chegar aos coeficientes Wimp,
que podem ser utilizados para calcular os coeficientes de anisotropia, foco neste trabalho,

calculados a partir das medidas de textura cristalograficas através da equacdo [17]:



Onde q obedece a seguinte equacao:

1
q==-— 16,8

2V10
2 W400 -

V70
TW“O cos 26 — TW‘”O cos 49>

Onde:

e Wmn s80 os coeficientes da FDOC do material que dependem dos tratamentos
aplicados ao mesmo, podem ser obtidos pelo software CUBAN, pacote anexo ao Popla.
e O angulo 0 refere-se ao angulo entre a direcdo de laminacdo e a direcdo

desejada ao qual se deseja calcular ‘q’.

Outra maneira de calcular os coeficientes de anisotropia é através da textura é

utilizar a conservacéo de volume:

Dado que r € definido como:

R

=
Onde ¢y ¢ a deformag@o verdadeira no sentido normal ao de laminagdo e &; € a
deformacdo verdadeira no sentido transversal ao de laminacdo. Podem-se encontrar essas

deformacdes através da textura cristalogréafica:

Sejam (hkl)[uvw] as texturas predominantes antes do processo de deformacao, e
X o vetor na direcdo de laminacdo, onde X terd coordenadas (hkl) e Z o vetor na direcdo

normal que tera coordenadas na direcdo (uvw).

Para metais com estrutura CCC tem-se que 0s principais sistemas de deslizamento
contém a direcdo (111) nas familias de planos {110},{112} e {123} que correspondem aos

planos com maiores fatores de Schmid [18] como pode ser visto na Figura 2.7.
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Figura 2.7 — Linhas para o fator de Schmid na estrutura CCC.

Logo, tomando as componentes com maior fator de Schmid, vé-se que a tensao
resolvida nesses sistemas é maior, de modo que serdo os primeiros a deslizar e pode-se fazer

uma comparacao direta entre a deformacéo axial e cisalhante com o fator de Schmid:
€x=7.¢08(Ax).cos(@x)

Onde vy ¢ a deformagdo cisalhante, cos(Ax) € 0 cosseno entre a dire¢do de esforco e
uma direcdo de deslizamento preferencial e cos(¢x) € 0 cosseno entre a direcdo do esforco e 0

plano de deslizamento.

Para obter os cossenos citados acima, precisa-se apenas saber as direcdes de
esforco (vetor X) e o sistema de deslizamento ativo (qual direcdo da familia [111] e qual

plano pertencente as familias {110}, {112}, {123}), e aplicar um produto escalar:
cos(hx) = X.[111] / |X|.|[111]
cos(gx) = X.{hkl}|X|.[{khl}

Fazendo o mesmo, pode-se obter g, substituindo o vetor X pelo vetor Z nas

equacdes acima.

Pela conservacao de volume, tem-se que:

11



exteyte =0 g =-(extg)
Substituindo &, por pelo resultado acima na equacéo de R, tem-se:
R=gy /e, - (ext &) /e, -ex/e;-1
Resultando finalmente em:
R = - cos(Ax).cos(@x)/ cos(r;).cos(p,) - 1

O método experimental para a medicdo dos Rs consiste na medicao das
deformagdes normais e transversais em corpos de prova retirados de uma chapa de acordo
com o esquema da Figura 2.8, onde aplica-se uma deformacao de 15% no sentido de
laminacéo e mede-se &y e €, onde &y € a deformacédo verdadeira no sentido transversal
(deformagao na largura do corpo de prova) a laminagao e &, € a deformagéo real no sentido

normal (deformacdo na espessura do corpo de prova) a laminacao.

DL

Figura 2.8 — A esquerda, esquema de retirada dos corpos de prova para a

determinac&o dos coeficientes de Lankford. A direita esquema de medicdo experimental de R
[19].

Apos a obtencdo dos Rs medidos a 0°, a 45° e 90° em relacdo a direcdo de
laminagdo ¢é possivel calcular os parametros Rm e AR. O pardmetro Rm, chamado de

coeficiente de anisotropia normal, é dado pela equacéo:

Rm= (Ro + 2*Rys +R90) 14
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Este pardmetro é Gtil na avaliagdo da estampabilidade de um material metalico,
de modo quanto maior for o valor de Rm, menor sera o afinamento das paredes do material
apOs o processo de estampagem [17], logo é desejavel que este pardmetro mantenha-se
elevado.

O parametro AR, chamado de coeficiente de anisotropia planar, € utilizado para
medir as diferencas entre as propriedades plasticas no plano da chapa e é dado pela equacéo:

AR= (Ro - 2*Rys +Rgo) 12

Quanto menor o afastamento de AR de zero, menor a formacgdo de ‘orelhas’,
apos um processo de estampagem, logo seu valor desejavel é que o mesmo fique préximo ou
igual a zero [19].

Um dos exemplos da aplicabilidade do parametro AR pode ser visualizado na
Figura 2.9, onde mostra-se os resultados na estampagem de copos com diferentes coeficientes

de anisotropia planar [20].

/Arl\'
IS
r = -~ r
Ar< () Ar >0
0 45 90 0 45 90
0 0
/—\ NN
|
h h
. direcéo de laminacio oy direcdo de laminacio
90 135 180 90 135 180

Figura 2.9 — Relacdo entre o valor de AR e a formacao de orelhas em um produto

estampado [20].

2.4 — Textura dos agos maraging.
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Em trabalhos anteriores foi observado que a textura de deformacéo a frio dos
acos maraging é composta pelas componentes {111}<110>,{111}<121>{111}<011>,
{001}<110>, e {112}<111>, que aparecem apds 30% de deformacdo e tem sua intensidade
aumentada a medida que a deformacdo progride, esse mesmo trabalho mostra que o

envelhecimento atua de modo a tornar essas componentes mais intensas [4].

Hosoya et. al. [21] mostrou que a textura de recristalizacdo dos acos maraging é
similar a texturas de metais CCC quando deformados a frio, de modo que apds a
austenitizagdo, uma forte fibra y tende a ser transmitida para a textura do material. Esse fato
pode ser observado na Figura 2.10 onde mostram-se as seg¢des de ¢, = 45° para um aco
maraging para uma condi¢do laminada a quente 60%, uma condi¢do laminado a frio 80% e
para a condicao solubilizada a 820°C por 1h.

Figura 2.10 — FDOCs com se¢do em ¢, = 45° para 0 ago maraging 350 nas
condicdes (a) Laminada a quente 60%, (b) Laminado a frio 80%, (c) Solubilizado a 820°C por
1h.

14



3. Metodologia experimental

3.1 — Materiais utilizados nesse trabalho.

Os materiais utilizados nesse trabalho foram os acos Mar350 e 0 ago Mar300 com
as composicoes quimicas mostradas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — composi¢do quimica, em porcentagem de massa, dos materiais
utilizados.

Aco Ni Co Mo Ti Al Fe
Mar350 | 18,19 12,17 4,85 1,38 0,28 Bal
Mar300 | 18,68 9,62 4,84 0,86 0,38 Bal

Ambos os materiais foram doados pela Marinha do Brasil em discos de 11mm de
espessura e 300 cm de diametro previamente forjados em forja rotativa. Os dois materiais

provieram de um forjamento a quente em temperaturas acima de 900°C.

Ambos 0s materiais depois de recebidos seguiram a mesma rota de tratamento

visado comparar o desempenho de ambos em cada etapa dos processos de analise.
3.2 Laminac0es a frio

OS materiais passaram por um processo de laminacdo a frio tendo reducgdes de

50%, 70% e 80% em relacdo a espessura.

Para essa etapa foi utilizado um laminador Coelho LE 200 B localizado e
cedido pela geréncia do SENAI DR CE — unidade CET AFR.

Apos a laminacdo a frio, foram cortadas 36 amostras para a realizacdo dos
tratamentos térmicos, das quais 18 em tamanho 30mm x 20mm para a medicdo da textura de
recozimento e 18 em tamanhos de 20mm x 10mm para as analises micrograficas, assim como

a microdureza e por fim difracdo de elétrons retroespalhados.
3.3 Tratamentos térmicos

Todos os Grupos de amostras passaram por um tratamento térmico de

recozimento, sendo expostos a temperatura de 900°C por 1h devido a possibilidade de

15



formacéo de TiC, presente em elevadas temperaturas, e resfriadas em agua, ao ar ou ao forno,

gerando as amostras mostradas na Tabela 3.2 em cada Grupo.

Tabela 3.2 — Separacdo dos Grupos de amostras ap0s 0s tratamentos térmicos

Mar350 Mar300
Resf. agua. | M350L50W Resf. gua. | M300L50W
LF50% | Grupol Resf. Ar | M350L50A | LF50% | Grupo 4 Resf. Ar M300L50A
Resf. Forno | M350L50F Resf. Forno | M300L50F
Resf. agua. | M350L70W Resf. gua. | M300L70W
LF 70% | Grupo 2 Resf. Ar | M350L70A | LF70% | Grupo5 Resf. Ar M300L70A
Resf. Forno | M350L70F Resf. Forno | M300L70F
Resf. 4gua. | M350L80W Resf. 4gua. | M300L80W
LF 80% | Grupo 3 Resf. Ar | M350L80A | LF80% | Grupo 6 Resf. Ar M300L80A
Resf. Forno | M350L80F Resf. Forno | M300L80F

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno mufla EDG 6P.

3.4 Caracterizacdo Micrografica

Para a obtencdo das micrografias Oticas e eletr6nicas foram seguidas as

seguintes etapas:

1. Desbaste inicial com abrasivos partindo da grana 100# até 400#

2. Desbaste final com abrasivos partindo da grana 600# ate 1200#

3. Polimento com abrasivo diamantado 3um até 1um

4. Ataque com reagente Cloreto de Ferro modificado [2,5g FeCl3.6H,O + 20 ml

HNO;3; + 40 ml HCI + 40 ml H,0], por 10 a 15 s, versdo modificado do mesmo utilizado por
Farooq [23].

5. Captacdo de imagens com o software ImageProPlus e posterior tratamento com

o software ImageJ [etapa somente para a obtencdo de micrografias éticas].

3.5 Medicdes de textura cristalografica

As amostras recozidas foram inicialmente desbastadas para a remoc¢do do 6xido

superficial e apOs esse processo recobertas com esmalte acrilico, apds o recobrimento as

amostras foram imersas em uma solucdo 40 ml de H,SO,4 + 40 ml de H,O + 20 ml de HNO; e

dissolvidas até a meia espessura.
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As difracBes de raios-X e anélises de textura foram realizadas num difratdmetro
PHILLIPS® modelo X’PERT PRO da Universidade Federal do Ceara (UFC) com fonte de
radiacdo Coka de comprimento de onda A=1,7890u sem monocromador. O intervalo angular

utilizado para a difracdo em todas as amostras foi de 50°-120°.

As medicBes foram realizadas a temperatura ambiente no modo continuo de
varredura. O passo angular utilizado foi de 0,02° por varredura e o tempo de contagem foi de
1 segundo. A configuracdo utilizada tanto para a difracdo quanto para a analise de textura foi
a ATC-3 sendo que somente durante a difracdo foi aplicado 0 modo de oscilacéo linear de 5
mm na amostra. A tensdo e corrente utilizadas nas medicbes foram 40 KV e 45 mA
respectivamente. Foi utilizado o filtro de ferro para o feixe incidente.

Trés figuras de polo (111), (200) e (220) para a fase martensitica foram medidas
Os parametros de medida foram: a variando de 0° a 80° com “step” de 5° variando de 0° a
360° com “step” de 5° e 1 segundos de constante de tempo por passo. A Funcdo de
Distribuicdo de Orientacdo Cristalografica (FDOC) foi calculada usando o programa POPLA
(Preferential Orientation Packcage Los Alamos) a partir destas trés figuras de polo usando o
método da expansdo em série ou metodo harménico com Lmax=44 e plotadas com o auxilio

do software Surfer.

3.6 Medicéo da Microtextura.

A fim de analisar peculiaridades das texturas de recozimento foram realizadas as

medicgdes da microtextura pela técnica de difracdo de elétrons retroespalhados.

Foram submetidas a essa técnica amostras com tamanhos variados de acordo com
a disponibilidade de material, seguindo-se a preparacdo do item 3.5 acrescido a um polimento
final com uma solucdo constituida por 15 ml de silica coloidal em polimento automatico a 15

rpm com aplicacdo de 1 Ib de pressdo por um periodo de 3h cada amostra.

As analises foram realizadas em com o uso de um microscépio eletrénico de
varredura PHILLIP’S X130, utilizando a tensdo de 25kV, magnificagcdo de 2000x e passo de
0,3um. O sistema de captagao utilizado consiste em uma cdmera CCD modelo NORDLY'S II

comandada pelo software Flamenco (parte do pacote CHANNEL 5).

3.7 Medigdes de microdureza
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Com o intuito de avaliar como as taxas de resfriamento e deformacdo pré-
recozimento teriam influéncia sobre as propriedades mecéanicas dos materiais, foram
realizadas medidas de microdureza utilizando-se a carga de 1 kgf e tempo de endentacdo de
10s. Esses parametros foram adotados devido a pequena espessura das amostras trabalhadas a

fim de evitar erros ou perfuracdes.

O equipamento utilizado foi o microdurometro HMV2T da fabricante
SHIMADZU calibrado a cada medida. A representacdo dos dados obtidos foi realizada
através da média aritmética de 8 medidas (com exclusdo de outleiers) entre 10 realizadas e o
erro foi medido em relagdo ao desvio padréo.

3.8 Ensaios de tracéo

Para a realizagdo dos ensaios de tracdo foi utilizada uma maquina EMIC
DL100000 do laboratorio de Ensaios Mecanicos da Universidade Federal do Cear4, utilizando
a taxa de deformacdo de Imm/min em corpos de prova segundo o esquema da Figura 3.1 de

acordo com as dimensdes relatadas na Tabela 3.3.

; S N
IS EE SO i L
| i+

Figura 3.1 — Desenho esquematico para producdo dos corpos de prova para

ensaios de tracdo. [24]

Tabela 3.3 — Dimensdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios de tracao

Parametro L B A W C T

M350L50F 40mm 16mm 8mm 4mm 10mm Smm
M350L70F 40mm 16mm 8mm 4mm 10mm 3mm
M350L80F 40mm 16mm 8mm 4mm 10mm 2mm
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Para o controle da deformacéo, foi realizado o riscamento dos corpos de prova
com riscos, feitos na sec¢do de reducdo, separados por uma distancia de 2mm entre si. Devido
a escassez de material foram tracionados apenas corpos de prova do aco Mar350 nas
condigdes M350L50F, M350L70F, M350L80F. Os ensaios realizados nesses corpos de prova
visam a validar os modelos utilizados no célculo teérico dos coeficientes de Lankford. Os
tamanhos das medidas geométricas desses corpos de prova visam a quantidade de material
disponivel e sdo baseados em um trabalho ja realizado [25].

Para medir as deformac@es, foi utilizado um paquimetro Zaas com precisdo de
0,05mm, de modo que apds a deformacdo, os corpos de prova eram retirados da maquina de
tracdo e medidos logo em seguida.
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4. Resultados e Discussoes
4.1 Grupo 0 — M350R — Maraging 350 no estado recebido

A Figura 4.1, mostra a microestrutura do aco Mar350 no estado recebido, onde
podem-se notar os blocos de pacotes de martensita nas areas escuras [18], tipicas para agos
Maraging com elevado teor de niquel.

Figura 4.1 — Micrografias representando as microestruturas do aco Mar350.

A micrografia na Figura 4.1 ndo apresenta sinais de austenita retida ou
precipitacfes intermetalicas.

4.1 Grupo 1 — M350L50 — Maraging 350 Laminado a Frio 50% recozido a 900°C
1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

A Figura 4.2 mostra a microestrutura do material apds o recozimento e
resfriamento em &gua, ao ar e ao forno respectivamente, em comparagdo com as micrografias
obtidas por Farooq [23] e Carvalho [26], podem-se visualizar os blocos de pacotes de

martensita, como mostrados na Figura 2.1.
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40 pm

Figura 4.2 — Micrografias o6ticas obtidas para as amostras do Grupo 1, (a)
M350L50W, (b) M350L50A, (c) M350L50F.
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As éreas escuras em cada micrografia correspondem a pacotes de blocos de
pacotes de martensita, comparando as trés imagens, nota-se que ndo houve diferengas em
relacdo a morfologia dos pacotes revelados, no entanto pode-se visualizar uma leve alteracdo
no tamanho dos mesmos, onde a amostra resfriada ao ar (Figura 4.1b) mostra um tamanho de
grdo levemente menor que os demais, aliando-se as micrografias a Tabela 4.1 nota-se um fato
que entra em acordo com trabalhos anteriores [20], que mostra que a taxa de resfriamento
pos-solubilizacdo ndo atua fortemente como mecanismo de endurecimento, e agora nota-se
que ndo a taxa de resfriamento também ndo influencia a morfologia dos grdos apds o

recozimento.

Tabela 4.1 — Resultados das medi¢6es de microdureza para as amostras do Grupo

1.
Condicao HV1 10s + DP
Recebido 340+ 8.5
M350L50W 320+ 3.2
M350L50A 327 +£5.0
M350L50F 325+6.5

Pelos resultados mostrados na Tabela 4.1, similares aos encontrados por Carvalho
[26], nota-se que h& poucas alteragdes na dureza do material apds os tratamentos de
deformacdo e recristalizacdo, sendo que uma taxa de resfriamento moderada (ao ar) tende a
produzir uma maior dureza, em acordo com o resultado encontrado na Figura 4.2b, onde se

notam graos levemente menores que nas demais condices.

A Figura 4.3 mostra as se¢des com ¢, = 45° das FDOCS para as condi¢cdes
deformadas 50% a frio e recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno

respectivamente.

Observando as texturas cristalograficas obtidas ap6s o recozimento, pode-se notar
gue ndo houve mudancas fortes na textura exibida com a variacdo da taxa de resfriamento, no
entanto pode-se notar que a taxa de resfriamento mais veloz apresenta uma intensidade de
textura levemente maior que as demais condi¢des, como mostrado na Figura 4.3a, nota-se
também que quanto menor a taxa de resfriamento menor € a tendéncia a formacéo de direcdes

preferenciais, pois nota-se na condicdo resfriada em agua (Figura 4.3a) e resfriada ao ar
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(Figura 4.3b) que ha pequenas regides circulares na fibra y, que caracteriza as diregdes

preferenciais.

O comportamento das texturas exibidas pelo aco Mar350 mostra-se similar ao de
outros acos de alta resisténcia de estrutura CCC que tendem a conservar a componente cubo
girado e apresentar direcdes preferenciais na fibra y apds o recozimento [28]. Outro fato
notado € que a textura de recristalizacdo assemelha-se a texturas de acos IF, que também
possuem estrutura CCC [17].

ia

Figura 4.3 — Sec¢do de Phi2 = 45° para as amostras (a) M350I150W, (b) (a)
M350I50A e (c) M350I50F.
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No entanto, ao analisar os resultados obtidos por EBSD, que sdo menos sensiveis
a erros de medicdo, podemos encontrar 0s tracos das texturas de deformacédo a frio, embora
com baixa intensidade. Os resultados obtidos por EBSD podem ser observadas na Figura 4.4,
que mostra as se¢oes com @2 = 45° das FDOCS para as condi¢des deformadas 50% a frio e
recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente, onde se pode notar
que a taxa de resfriamento mais rapida conserva a componente cubo girado como mais
intensa, enquanto as menores taxas alteram as direcdes preferenciais de maior intensidade

para diregdes na fibra v.

a) b)

max tmin: max.

fmin: max
2

Figura 4.4 — FDOCs representando as microtexturas obtidas por EBSD para as
amostras do Grupo 1, (a) M350150W, (b) (a) M350I50A e (c) M350I50F.

A diferenca entre os resultados obtidos por RX e EBSD deve-se a maior precisao

do EBSD em relacdo ao RX, no entanto, os resultados foram mantidos para comparagao e uso
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nos coeficientes de anisotropia simulados pelo software Popla, que podem ser visualizados na

Tabela 4.2.
Tabela 4.2 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 1.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M350L50W 0,8 0,81 0,8 0,805 -0,01
M350L50A 0,79 0,8 0,79 0,795 -0,01
M350L50F 0,8 0,8 0,79 0,7975 -0,005

M350L50F Medido 1,03 1,11 0,98 1,0575 -0,105

Observando os valores calculados de Rm e de AR, pode-se notar que esta
condicdo do material sofreia problemas com o afinamento excessivo da parede de um produto
estampado devido ao Rm estar menor que 1, pode notar-se também que todas as condigdes de
resfriamento apontaram para coeficientes Rm de valor similar, mostrando que para esse nivel
de deformacéo, a taxa de resfriamento pos-recozimento nédo interfere de modo significativo
sobre as propriedades plasticas do material. Observando o valor de Rm medido pelo ensaio de
tracdo, se nota que os valores diferem dos simulados, no entanto seguem a mesma tendéncia
dos valores simulados, a diferenca entre os valores medidos e simulados pode ser justificada
pela imprecisdo do instrumento de medicdo utilizado, logo o valor de Rm medido sera
utilizado para fins comparativos entre as condigdes a fim de validar os valores obtidos pela

simulacéo.

4.2 Grupo 2 — M350LF70 - Maraging 350 Laminado a Frio 70% recozido a 900°C

1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

De modo similar as micrografias do Grupo 1, a Figura 4.5 mostra as micrografias
para as amostras do aco Mar350 deformadas a frio 70% e recozidas a 900°C por 1h resfriadas

em agua, ao ar e ao forno respectivamente.
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Figura 4.5 — Micrografias o6ticas obtidas para as amostras do Grupo 2, (a)
M350L70W, (b) M350L70A, (c) M350L70F.
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Podem-se notar nas partes escuras 0s blocos de pacotes de martensita.
Comparando-se as trés micrografias exibidas pode-se notar que o resfriamento ao forno, cuja
microestrutura esta mostrada na Figura 4.5¢ apresentou um leve crescimento no tamanho dos
pacotes exibidos, o que pode inferir um crescimento do tamanho de grdo austenitico antes da
transformacdo martensitica. Notou-se também, observando-se a Figura 4.5b, que a condicao
com taxa de resfriamento moderada novamente apresenta um leve refino de grdo quando

comparada as demais condigdes.

Devido ao maior grau de encruamento das amostras do Grupo 2 antes do
recozimento podemos inferir que a recristalizacdo na mesma ocorreu mais rapidamente que
nas amostras do Grupo 1 pois segundo Novikov [29], a recristalizacdo € um processo
espontaneo que tende a reduzir a energia livre do material, fato que leva a materiais mais
deformados a recristalizarem em temperaturas ou tempos menores em comparagédo ao mesmo
material quando menos deformado. Tendo a recristalizacdo completada seu ciclo, o resto da

energia fornecida pelo aquecimento atuou no crescimento de grao.

Na Tabela 4.3 podemos visualizar a influéncia das taxas de resfriamento sobre a

dureza do material.

Tabela 4.3 — Resultados das medi¢6es de microdureza para as amostras do Grupo

2.
Condicao HV1 10s + DP
Recebido 340 £ 8.5
M350L70W 300+9.0
M350L70A 318+5.1
M350L70F 314 +8.7

Os valores levemente menores para as amostras do Grupo 2 em comparagao com
as amostras do Grupo 1 apontam para um leve coalescimento de grdo assim como visto nas
micrografias da Figura 4.4 quando comparadas as mostradas na Figura 4.2, e novamente
pode-se visualizar que a taxa de resfriamento moderada gera uma condicdo levemente mais

dura que as demais taxas de resfriamento.

Outro fato que pode ser observado na Tabela 4.3 é que os valores obtidos apo6s o
recozimento sdo aproximadamente 8% menores que o valor da condicdo de referéncia,
mostrando que houve coalescimento de grédo em relacdo a condig&o original.
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A Figura 4.6 mostra as se¢cdes com ¢, = 45° das FDOCs para as condigcOes
deformadas 70% a frio e recozidas a 900°C resfriadas em &gua, ao ar e ao forno

respectivamente.

Analisando as imagens na Figura 4.6, nota-se que quanto maior a taxa de
resfriamento apds o recozimento, menos intensa tornou-se a textura na fibra vy, ainda notando-
se a componente cubo girado presente em todas as condigdes, de modo que nota-se que sua

presenca desvanece com menores taxas de resfriamento.

Figura 4.6 — Secdo de Phi2 = 45° para as amostras (a) M350170W, (b) M350170A
e (c) M350I170F.

Ao analizar os resultados obtidos por EBSD para as amostras do Grupo 2 nota-se
novamente a influéncia da texa de resfriamento sobre a formacdo de dire¢bes preferenciais

assim como visto na Figura 4.6, esta conclusdo pode ser tomada apos analise da Figura 4.7
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que mostra as se¢des com @2 = 45° das FDOCs para a microtextura das condi¢des deformadas

70% a frio e recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente.

Figura 4.7 — FDOCs representando as microtexturas obtidas por EBSD para as
amostras do Grupo 2, (a) M350170W, (b) (a) M350170A e (c) M350I70F.

A Figura 4.7 mostra em todas as condicGes a presenca da componente cubo
girado, mas mostra também que quanto menor a taxa de resfriamento menos intensa se torna
essa componente, tornando mais forte as direcdes (111){1-21} e em especial (111){-1-12} em

acordo com os resultados obtidos pela DRX.

Observando-se novamente a Figura 4.4, notamos um comportamento similar,
onde ha um enfraquecimento da componente cubo girado, no entanto, pode-se notar que as
diregdes preferenciais exibidas séo diferentes no caso das amostras laminadas 50% recozidas

a 900°C resfriadas em agua e em forno.
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As diferengas observadas nas texturas cristalograficas impactam diretamente no
comportamento plastico desse material, isso ser visualizado através dos coeficientes de
anisotropia mostrados na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 2.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M350L70W 0,75 0,77 0,78 0,7675 -0,005
M350L70A 0,77 0,81 0,74 0,7825 -0,055
M350L70F 0,82 0,87 0,85 0,8525 -0,035

M350L70F Medido 1,12 1,17 1,2 1,165 -0,01

Ao analisar os dados da Tabela 4.4 nota-se que os valores de Rm e AR nédo variam

de modo significativo, tendo a menor taxa de resfriamento apresentado o maior valor de Rm.

Analisando novamente os resultados exibidos na Figura 4.6 pode notar-se que as
intensidades das direcdes preferenciais exibidas na microtextura da amostra M350L70A sé&o

maiores, fato que pode explicar os valores de Rm e AR obtidos.

Mesmo ndo apresentando variacdes significativas nos valores dos coeficientes de
anisotropia normal e planar, todas as condi¢des apresentaram Rm abaixo de 1 assim como no
Grupo anterior, no entanto, ao comparar as Tabelas 4.2 e 4.4 pode-se notar que os valores de
Rm exibidos pelo Grupo 2 séo ligeiramente maiores que os valores de Rm apresentados pelo
Grupo 1, indicando que a deformacdo pré-recozimento pode interferir de modo a aumentar os
valores de Rm ap0s o recozimento. Observando o valor de Rm medido pelo ensaio de tracéo,
se nota que os valores diferem dos simulados, no entanto seguem a mesma tendéncia dos
valores simulados, a diferenca entre os valores medidos e simulados pode ser justificada pela
imprecisdo do instrumento de medicdo utilizado, logo o valor de Rm medido sera utilizado

para fins comparativos entre as condi¢des a fim de validar os valores obtidos pela simulacéo.

4.3 Grupo 3 — M350L80 - Maraging 350 Laminado a Frio 80% recozido a 900°C

1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

As amostras desse Grupo apresentaram um comportamento diferente dos Grupos
1 e 2, apresentando microestruturas com a presenca de precipitacdes e maiores valores de

dureza como pode ser visualizado na Tabela 4.5 e na Figura 4.7.
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Tabela 4.5 — Resultados das medicGes de microdureza para as amostras do Grupo

3.
Condicgao HV1 10s + DP
Recebido 340 £ 8.5
M350L80W 422 +5.0
M350L80A 408 £ 4.1
M350L80F 400+ 4.0

Este Grupo apresentou uma diferente tendéncia nos valores de dureza observados

anteriormente, onde a taxa de resfriamento moderada gerava uma maior dureza.

Os valores de dureza elevados mais elevados apontam inicialmente para um refio
de grdo, fato que seria observado em outros materiais devido a existéncia de um maior
namero de sitios de nucleacdo para novos grdaos, no entanto, as amostras do Grupo 2
demonstraram que esse ndo € o comportamento desse material quando submetido a
recristalizagcdo,sendo que 0 mesmo estaria propenso a ter um coalescimento de gréo ainda

maior que a condicao anterior visto que o processo de recristalizacao seria mais rapido.

A justificativa para esse comportamento pode ser visualizada nas micrografias
obtidas para esse Grupo, mostradas na Figura 4.7 mostrando as condi¢es laminada a frio

80% e resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente.
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Observa-se nesta condicdo, que houve um grande refinamento de grdo e o
aparecimento de um precipitado de forma circular de tamanho nanométrico, a presenca desses
precipitados em conjunto com o ultrarrefino de gréo justificam o aumento na dureza desse

Grupo.

A presenca de precipitados em agos maraging apés o recozimento ja foi reportada
na literatura [30], no entanto em um ago maraging sem cobalto, onde apontou-se que o
precipitado seria a fase Laves, no entanto, para esse material, 0 mais provavel é que o
precipitado seja a fase p, pois exibe a mesma morfologia da fase pu em superligas de Ni [31].
Nota-se também que os grdos aumentam levemente de tamanho com a reducdo da taxa de
resfriamento e que hd uma menor presenca da fase precipitada na condicdo de menor taxa de
resfriamento, indicando que as fases possam ter reiniciado o processo de recristalizagdo como

observado em ligas com alto teor de Mo [32].

O ago Mar350 pode apresentar fase u como mostrada no diagrama de equilibrio,
mostrado na Figura 4.8, para esse material. Em trabalhos anteriores, notou-se a formacdo da
fase p na ZAC de juntas soldadas, onde as condi¢des de resfriamento assemelham-se as

empregadas no presente trabalho [33].

THERMO-CALC l(5260‘1 3.11.18:06.47) :

DATABASE:TCF
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Figura 4.8 — Diagrama de Equilibrio obtipo por simulac¢éo termodindmica no
software THERMOCALC ©.
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Embora os materiais sejam diferentes, a presenca de Ni e Co em alto teor favorece
a precipitacao dessa fase, que nesse material é composta por Fe, Ni, Co e Mo. A fase p ja foi
observada anteriormente em agos ligados com Cr e altos teores de Mo [33], devido aos teores

similares de Mo entre os acos, esse precipitado pode ser apontado também como fase p.

As texturas pos-recozimento para esse Grupo podem ser observadas na Figura 4.9
que mostram as se¢des de ¢, = 45° das FDOCS para as amostras laminadas a frio 80% e

recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente.

Figura 4.9 — Secdo de Phi2 = 45° para as amostras (a) M350I80W, (b) M350180A
e (c) M350I80F.

As texturas cristalograficas obtidas mostram que a taxa de resfriamento ndo imp6e
grande influéncia sobre a textura de pds-recozimento nessa condi¢cdo, sendo que quanto mais
lenta, menor a tendéncia de formacéo de direcdo preferencial, observando-se a Figura 4.9(a)

pode-se notar a formagao das dire¢Oes preferenciais (111){-1-12} e (111){1-21}. Nota-se
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também, na Figura 4.9b que as intensidades da textura da amostra resfriada ao ar sdo menores

que as exibidas nas demais condi¢des, ao contrario da tendéncia exibida nas anteriores.

Os coeficientes de anisotropia normal e planar para este Grupo podem ser
visualizados na Tabela 4.6.

Tabela 4.6 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 3.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M350L80W 0,72 1,07 0,79 0,9125 -0,315
M350L80A 0,73 0,82 0,77 0,785 -0,07
M350L80F 1,39 1,34 1,36 1,3575 0,035

M350L80F Medido 1,7 11 1,22 1,28 0,36

Observando os coeficientes obtidos e comparando-0s com 0s Grupos 1 e 2 nota-se
que novamente os valores de Rm elevaram-se em relacdo aos dos Grupos anteriores,
novamente com a condi¢cdo de menor taxa de resfriamento apresentando melhor Rm, no
entanto, seus valores ainda sdo baixos quando comparados a acos de alta estampabilidade, que
possuem Rm em volta de 2. Observando o valor de Rm medido pelo ensaio de tracdo, se nota
que os valores diferem dos simulados, no entanto seguem a mesma tendéncia dos valores
simulados, a diferenca entre os valores medidos e simulados pode ser justificada pela
imprecisdo do instrumento de medicdo utilizado, logo o valor de Rm medido sera utilizado

para fins comparativos entre as condicdes a fim de validar os valores obtidos pela simulacéo.

O fato anteriormente citado aponta para a tendéncia de elevada deformacéo pré-
recozimento e a reduzida taxa de resfriamento podem contribuir para o aumento dos valores
de Rm ap6s o recozimento, essa conclusdo pode ser alcancada através da analise da Figura
4.10 que mostra a correlacdo entre o coeficiente de anisotropia normal, os niveis de

deformacdo & frio pré-recozimento e entre as taxas de resfriamento.
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Figura 4.10 — Correlagéo entre os valores dos coeficientes de anisotropia normal,
entre o nivel de deformacéo a frio pré-recozimento e as taxas de resfriamento para o aco

Mar350 apés o recozimento.

Outro fato importante a ser notado é que os valores de Rm atingem seus maiores
valores com o resfriamento lento, fato esperado visto os resultados obtidos por EBSD para 0s
Grupos 1 e 2, onde as direcBes preferenciais tem menor intensidade e pela textura observada
no Grupo 3, que mostra-se menos intensa que as observadas para as demais condi¢cfes de

resfriamento.

Analisando-se novamente a Figura 4.10 pode-se notar que, embora os coeficientes
de anisotropia medidos tenham se distanciado dos simulados, provavelmente por erros
associados a medicdo das deformacgdes, nota-se a mesma tendéncia notada nos resultados
simulados, onde o0 aumento da deformacao pré-recozimento aumenta o valor dos coeficientes

de anisotropia.

Devido ao pequeno tamanho de grdo apresentado pelas amostras do Grupo 3
(<10um) ndo foi possivel realizar medi¢cdes de microtextura por EBSD. As diferencas notadas
nos valores obtidos podem ser explicadas pela presenca de direcGes preferenciais na amostra

M350L80W e pelas diferentes intensidades da componente (441){118} nas demais amostras.
36



4.5 Grupo 0* - Mar300CR — Maraging 300 no estado recebido.

A Figura 4.11, mostra a microestrutura do ago Mar300 no estado recebido, onde
podem-se notar os blocos de pacotes de martensita nas areas escuras [18], tipicas para acos
Maraging com elevado teor de niquel.

Figura 4.11 — Micrografias representando as microestruturas do aco Mar350.

Nota-se na Figura 4.11 que a microestrutura esta limpa apresentando somente 0s
blocos de pacotes de martensita, sem a presenca de precipitados ou austenita retida. Os pontos

malis escuros constituem-se pites de ataque.

4.4 Grupo 4 — M300L50 - Maraging 300 Laminado a Frio 50% recozido a 900°C

1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

A Figura 4.12 mostra as micrografias das amostras do ago Mar300, laminadas a
frio 50% e recozidas a 900°C por 1h resfriadas em agua, ao ar e em forno respectivamente.
Em comparacdo com o as micrografias exibidas trabalho de Carvalho [26], pode-se notar

areas escuras, correspondentes aos blocos de pacotes de martensita.
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Figura 4.12 — Micrografias éticas obtidas para as amostras do Grupo 4, (a)
M300L50W, (b) M300L50A, (c) M300L50F.
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De modo similar ao observado no Grupo 1, as micrografias revelam que a
diferentes taxas de resfriamento geram poucas alteraces nas caracteristicas de morfologia dos
grdos. As medicgdes de microdureza revelam que a condi¢gdo com menor taxa de resfriamento
alcancou uma dureza levemente mais elevada que as demais condicGes e pode-se notar
também que quanto menor a taxa de resfriamento empregada apds o recozimento maior é a

dureza alcangada, esses fatos pode ser observados de acordo com os dados da Tabela 4.7.

Tabela 4.7 — Resultados das medi¢6es de microdureza para as amostras do Grupo

4,
Condicgao HV1 10s + DP
Recebido 316 £11.0
M300L50W 300 + 4.50
M300L50A 315+6.0
M300L50F 320+ 7.0

Comparando as micrografias dos Grupos 1 e 4 nota-se que ambos materiais
seguem a mesma linha de transformacGes, de modo que a deformacdo pré-recozimento tem
pouco poder de alterar a dureza, em relacdo a condicao recebida, apos a recristalizacao, tendo
a taxa de resfriamento empregada participacdo diferenciada em cada material, onde para o aco
Mar350 a taxa de resfriamento moderada como condi¢do de melhor endurecimento apo6s o
recozimento e a condicdo de resfriamento mais lento apresentar os maiores valores de dureza

para o aco Mar300.

A Figura 4.13 mostra as se¢des de ¢, = 45° das FDOCs para as amostras do aco
Mar300 laminadas a frio 50% e recozidas a 900°C resfriadas em &gua, ao ar e ao forno

respectivamente.

Embora as taxas de resfriamento ndo tenham interferido de modo significativo na
morfologia dos gréos exibidos para as amostras desse Grupo, com a reducdo da taxa de
resfriamento houve uma tendéncia de ‘ limpeza’ na fibra y nas texturas obtidas para esse
material, as texturas para esse Grupo podem ser visualizadas na Figura 4.13, esse fato pode

ser notado pela menor quantidade de diregdes preferenciais ao longo da fibra .
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Figura 4.13 — Secdo de Phi2 = 45° para as amostras (a) M300I50W, (b)
M300I50A e (c) M300I50F.

Observando as texturas obtidas pode-se notar que quanto maior a taxa de
resfriamento para esse material, menos intensa tende a ser sua textura, assim como menos

intensa tendam a serem as componentes fora da fibra y.
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Analisando os coeficientes de anisotropia para este Grupo, mostrados na Tabela
4.8, pode-se ver que nao ha grande influencia das componentes externas a fibra y. Observando
também as microtexturas, representadas na Figura 4.14, que mostra as segdes de @, = 45° das
FDOCs para os resultados obtidos por EBSD das amostras do aco Mar300 laminadas a frio
50% e recozidas a 900°C resfriadas em &gua, ao ar e ao forno respectivamente, nota-se a

mesma tendéncia de enfraquecimento das texturas com a reducéo da taxa de resfriamento.

Nota-se ainda que as componentes proximas ao cubo girado nas amostras
M300I50A e M300I50F sdo as mais intensas, e pode-se notar também que esta componente é

a Ultima a se desfazer apds o processo de recristalizacéo.

) © ==

o4 . . 23 | pss . \ 14

p4o . . 21

Figura 4.14 — FDOCs representando as microtexturas obtidas por EBSD para as
amostras do Grupo 4, (a) M300I50W, (b) (a) M300I50A e (c) M300I50F.
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Tabela 4.8 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 4.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M300L50W 0,9 0,87 0,86 0,875 0,01
M300L50A 0,81 0,83 0,8 0,8175 -0,025
M300L50F 0,81 0,83 0,81 0,82 -0,02

Ao observar os valores de Rm mostrados na Tabela 4.8 e comparando com 0s
valores mostrados na Tabela 4.2 nota-se que as taxas de resfriamento impuseram uma
pequena influéncia sobre esse Grupo, comportamento diferente do comportamento
apresentado pelo Grupo 1 onde os valores de Rm séo préximos. Nota-se que a maior taxa de
resfriamento produziu um valor levemente maior de Rm. Os valores de Rm abaixo de 1
apontam para problemas de afinamento de parede, pois distanciam-se dos valores ideais em
torno de 2.

4.5 Grupo 5 — M300L70 - Maraging 300 Laminado a Frio 70% recozido a 900°C

1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

As micrografias Gticas para as amostras do ago Mar300, laminadas a frio 70% e
recozidas a 900°C por 1h resfriadas em agua, ao ar e em forno respectivamente estdo
mostradas na Figura 4.15. Comparando-as com as obtidas por Carvalho [26] e Farooq[23],

notamos que o reagente revelou os blocos de pacotes de martensita.
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Figura 4.15 — Micrografias éticas obtidas para as amostras do Grupo 5, (a)
M300L70W, (b) M300L70A, (c) M300L70F.
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A Figura 4.15 mostra que a um maior nivel de deformacédo ja comeca a interferir
no tamanho de grdo do material apds o recozimento, assim como para as amostras do Grupo
2, 0 Grupo 5 apresentou um coalescimento de grdo quando comparada a condi¢do de menor
deformagéo.

Embora os tamanhos de gréo tenham sido afetados pela deformacéo, a morfologia
dos grdos ndo foi afetada, mas é notério o fato que a condicdo com menor taxa de
resfriamento demonstrou um tamanho de grdo levemente menor as demais amostras desse

Grupo, de modo similar aos resultados encontrados no Grupo 4.

As propriedades mecanicas do material também ndo sofreram grandes
modificacOes estando similares a condicdo recebida do material, no entanto, ao comparar o
efeito das taxas de resfriamento, pode-se notar que a condicdo de mais lento resfriamento
apresentou novamente os maiores valores de dureza, esse fato pode ser visualizado através
dos dados da Tabela 4.9.

Tabela 4.9 — Resultados das medi¢6es de microdureza para as amostras do Grupo

5.
Condicao HV1 10s + DP
Recebido 316 +11.0
M300L70W 296 + 4.0
M300L70A 313+8.0
M300L70F 318+ 3.0

Através da analise das texturas, exibidas na Figura 4.16, que mostra as se¢des de
@2 = 45° das FDOCs para as texturas das amostras do aco Mar300 laminadas a frio 70% e
recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente, pode-se visualizar
que as taxas de resfriamento interferiram de modo mais ativo com o evoluir da deformacéo,

favorecendo a precipitacdo de componentes especificas de acordo com a taxa de resfriamento.

Observando a Figura 4.16 nota-se também que as texturas ndo sofrem alteracdes
de intensidade a medida que a taxa de resfriamento diminui, mas as componentes (111){-1-
10} e (111){0-11} tem sua intensidade reduzida e as componentes (111){112} e (111){-1-12}

tem sua intensidade aumentada.

44



Figura 4.16 — Secdo de Phi2 = 45° para as amostras (a) M300L70W, (b)
M300L70A e (c) M300L70F.

As texturas obtidas para as amostas do Grupo 5 mostram que com maiores taxas
de resfriamento, ha uma menor precipitagdo de componentes na fibra y, fato que impacta

diretamente sobre seus coeficientes de anisotropia como mostrados na Tabela 4.10.
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Tabela 4.10 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 5.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M300L70W 0,78 1,19 0,82 0,995 -0,39
M300L70A 0,8 1,2 0,85 1,0125 -0,375
M300L70F 0,87 0,89 0,82 0,8675 -0,045

Os valores de Rm mostrados na tabela 4.10 demonstram que deformagdes mais
severas antes do recozimento passam a influenciar de maneira mais forte o valor de Rm, pois
nota-se uma ligeira diferenca entre os valores obtidos para cada condi¢do assim como nota-se
que a taxa de resfriamento moderada tende a apresentar valores préximos aos encontrados a
amostra que passou por uma taxa de resfriamento mais lenta, assim como nos Grupos 2 e 3, a

promover valores de Rm mais elevados em relagdo a condicdo de resfriamento instantaneo.

Mesmo com as texturas mais limpas, hd um afastamento de AR de zero, onde
seria esperado o contrario, mas esse fato pode ser novamente justificado pela observacdo dos
resultados obtidos por EBSD, representados na Figura 4.17, que mostra as se¢des de @, = 45°
das FDOCs para as microtexturas das amostras do aco Mar300 laminadas a frio 70% e

recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente.
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Figura 4.17 — FDOCs representando as microtexturas obtidas por EBSD para as
amostras do Grupo 5, (a) M300L70W, (b) (a) M300L70A e (c) M300L70F.
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4.6 Grupos 6 — M300L80 - Maraging 300 Laminado a Frio 80% recozido a 900°C

1h resfriado em agua, ao ar e ao forno

Esse Grupo, em comparagdo com o Grupo 3, ndo apresentou o ultrarefino de grao
esperado do mesmo modo que as amostras do Grupo 3 (M350L80), no entanto, através das
micrografias éticas, exibidas na Figura 4.18, para as amostras do aco Mar300, laminadas a
frio 80% e recozidas a 900°C por 1h resfriadas em &gua, ao ar e em forno respectivamente, €
possivel notar que de fato houve um refino de grdo nesta condicdo. Podemos notar que as
areas escuras, correspondentes aos pacotes de blocos de martensita tem menor tamanho

quando comparado aos tamanhos dos Grupos 4 e 5.
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Figura 4.18 — Micrografias éticas obtidas para as amostras do Grupo 6, (a)
M300L80W, (b) M300L80A, (c) M300L8OF.
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Comparando as micrografias da Figura 4.18 pode-se um leve aumento no tamanho

de grdo com & medida que o resfriamento se da de modo mais lento, indicando que o material

ja estava plenamente recristalizado e estava em processo de crescimento de grdo. Assim como

é notorio o refino de gréos, houve endurecimento do material devido & taxa de resfriamento,

onde novamente, a taxa de resfriamento mais lenta alcangou os maiores valores, esses fatos

podem ser visualizados na Tabela 4.11.

Tabela 4.11 — Resultados das medic¢des de microdureza para as amostras do

Grupo 6.
Condicao HV1 10s + DP
Recebido 316 +10.0
M300L80W 295+ 8.0
M300L80A 305+5.0
M300L80F 316 £5.0

Realizando o cruzamento dos dados das Tabelas 4.1, 4.3, 4.7, 49 e 4.11,

resumidos no grafico da Figura 4.19, que mostra a correlacdo entre os resultados de

microdureza, as taxas de resfriamento e os niveis de deformacéo a frio, pode-se notar que a

evolucao da deformacéo a frio antes do recozimento promove uma reducdo na dureza obtida

apos o recozimento.
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Figura 4.19 — Correlacdo entre os valores de microdureza, as taxas de
resfriamento e os niveis de deformacéo a frio para os agos Mar350 e Mar300.

As analises de textura mostram que a taxa de resfriamento modifica a textura
obtida para essa condicdo, podemos observar na Figura 4.20 que mostra as seg¢oes de ¢, = 45°
das FDOCs para as microtexturas das amostras do aco Mar300 laminadas a frio 80% e
recozidas a 900°C resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente a medida que a taxa

de resfriamento diminui ha uma tendéncia a ‘limpeza’ da fibra .

Figura 4.20 — Secdo de Phi2 = 45° para as amostras (a) M300I80W, (b)
M300I80A e (c) M300I80F.

De modo levemente diferente das amostras do Grupo 3, as amostras do Grupo 6
mostraram uma textura livre de dire¢des preferenciais, tendo uma tendéncia a forma-las
guanto menor fosse a taxa de resfriamento, no entanto as intensidades maximas apresentadas

pela textura de ambos materiais foram as mesmas. Devido a possibilidade de esse material
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também precipitar a fase p, como mostrado no diagrama de equilibrio na Figura 4.21, o
material pode ter sofrido precipitacdo, assim como 0 Grupo 3 e logo apos a fase p pode ter se
dissolvido, j& que essa é a tendéncia mostrada na Figura 4.8.

THERMO-CALC l(£2601 3.11.18:07.04) :

DATABASE:TCF

P-1.01325E5, N=1, W(AL)=3.8E-3, W(C0)=9.62E-2, W(MO)=4.85E-2, W(T!)=8.6E-3;
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Figura 4.21 - Diagrama de Equilibrio obtipo por simulagédo termodinamica no
software THERMOCALC ©.

Analisando a microtextura do material, nota-se que dessa vez, a micro e
macrotextura se correspondem embora apresentando intensidades diferentes, essa observacéo
pode ser vista na Figura 4.22 que mostra as se¢des de ¢, = 45° das FDOCs para as
microtexturas das amostras do aco Mar300 laminadas a frio 80% e recozidas a 900°C

resfriadas em agua, ao ar e ao forno respectivamente.
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Figura 4.22 — FDOCs representando as microtexturas obtidas por EBSD para as
amostras do Grupo 6, (a) M300L80W, (b) (a) M300L80A e (c) 300LI8OF.

As microtexturas mostram que ha uma tendéncia a precipitacdo da componente
(111){-1-12} em modo similar as macrotexturas da Grupo 3, nota-se ainda uma fraca
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presenca da componente cubo girado, a presenca dessas direcOes preferéncias impacta nos

valores dos coeficientes de anisotropia como mostrado na Tabela 4.12.

Tabela 4.12 — Coeficientes de anisotropia para o Grupo 6.

Amostra RO R45 R90 Rm AR
M300L80W 0,85 0,88 0,89 0,875 -0,01
M300L80A 0,88 0,9 1,07 0,9375 0,075
M300L80F 0,85 0,89 0,91 0,885 -0,01
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2 |
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© 4
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Q0 1
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3 0,55 —A— Resfriamento ao ar
0.50 1 —m— Resfriamento ao forno
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Figura 4.23 - Correlacéo entre o nivel de deformacao a frio pré-recozimento e 0s

valores de Rm para o0 aco Mar300 ap0s o recozimento

De modo similar ao Grupo 3, o coeficiente de anisotropia normal apresentou

um aumento com o evoluir da deformacdo prévia, no entanto, a deformacdo mais intensa

gerou valores menores em relacdo a de 70%, a taxa de resfriamento moderada gerou o0s

melhores valores de Rm.
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5. Conclusdes

e Ambos o0s materiais tem suas texturas de recristalizacdo influenciada pela
deformacdo pré-recozimento, de modo que quanto mais intensa a deformacdo, mais limpa
tende a ser a fibra y ap6s o recozimento.

e Embora as fibras y dos Grupos 3 e 6 se mostrassem promissoras, a
microtextura revelou a existéncia de diregdes preferenciais, 0 que pode justificar o
afastamento de AR de zero.

e Os valores de Rm apdés o recozimento sofrem influéncia do nivel de
deformacéo a frio antes do tratamento térmico, tendendo a elevar-se com a evolugédo do nivel
de deformacao.

e As microestruturas sofrem influéncia dos niveis de pré-deformacéo tendendo a
manter o tamanho de grdo com um leve coalescimento e nos niveis mais altos de deformacao
apresentado um refino de gréo.

e Os efeitos das taxas de resfriamento sobre a microestrutura variam de acordo
com o material, sendo a taxa de resfriamento moderada (resfriamento ao ar) a que promove 0
melhor refino de grdo para o aco Mar350 e a taxa de resfriamento lenta (resfriamento ao
forno) a que promove o refino no aco Mar300.

e O ago Mar350 apresentou a precipitagdo de uma fase, provavelmente p, apos o
recozimento da condicdo mais deformada, com a quantidade de fase reduzindo-se com a taxa
de resfriamento, esse fato aponta que ara promover uma recristalizacdo e uma solubilizacédo
completa para a condicdo mais deformada seriam necessarios maiores temperaturas de
tratamento e maior controle sobre as condicdes de resfriamento, tentando reduzir a taxa de
resfriamento a um nivel que dissolva completamente a fase precipitada.

e O comportamento plastico de ambos os materiais é fortemente influenciado
pela deformacdo pré-recozimento, apontando que maiores niveis de deformacdo promovem
uma textura mais favoravel para a reducdo do modulo de AR.

e Os valores medidos de Rm para 0 aco Mar350 nas condi¢6es laminado a frio
50%, recozido a 900°C 1h e resfriado ao forno; laminado a frio 70%, recozido a 900°C 1h e
resfriado ao forno; e laminado a frio 80%, recozido a 900°C 1h e resfriado ao forno,
aumentam com a evolucdo da deformacdo pré-recozimento, assim como nos Vvalores
simulados, indicando a possibilidade de utilizar os valores simulados como guia para

comparar qualitativamente os dois materiais.
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e O maior valor de Rm para o aco Mar350 foi 1,3575 enquanto o maior valor
obtido para o aco Mar300 foi de 1,01, indicando que o aco Mar350 adequar-se melhor a
estampagem.

e O limite de deformabilidade por laminacdo a frio do aco Mar300 n&o foi
encontrado em sua totalidade, pois 0 mesmo ndo apresentou trincas ou fissuras mesmo apés

88% de deformagdo, reducdo méxima obtida com o equipamento disponivel.
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