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RESUMO

Os acos maraging sao materiais de ultra-alta resisténcia sendo composto principalmente
por uma base quaterndria Ni-Co-Mo-Ti que possuem excelente tenacidade aliada com alta
resisténcia mecanica sendo utilizadas na industria bélica, nuclear, componentes aeronauticos,
vasos de pressdo até industria esportiva. Uma de suas importantes aplica¢des € na utilizagdo nos
motores de histerese os quais necessitam de materiais com caracteristicas de materiais
magneticamente macios e elevada resisténcia mecanica. Foram realizados ensaios de microdueza
para determinar propriedades mecanicas nas diversas condigdes de tratamento de
envelhecimento e meios de resfriamento. Com o objetivo de descobrir as fases presentes no
material nas diversas condicdes de tratamento foram realizadas ensaios por difracdo de raios-X
bem como analisar a macrotextura através de FDOC's. A microtextura foi analisada através da
técnica de EBSD (Electron Backscatterig Diffraction) com o intuito de estudar a influéncia da
textura da austenita na martensita nas determinadas condi¢des de envelhecimento e meios de
resfriamento. Esta dissertacdo é de grande relevancia para o desenvolvimento de novos produtos
utilizando acos maraging, pois determina as condi¢des que oferecem as propriedades mecanicas,

bem como as fases e textura presentes no material nas condi¢des de tratamento requeridas.



ABSTRACT

The maraging steel materials are an ultra-high resistance is composed primarily of a basic
quaternary Ni-Co-Mo-Ti that have great tenacity coupled with high mechanical strength being
used in industry warfare, nuclear, aerospace components, pressure vessels of up to sports
industry . One of its major applications is in use in the engines of hysteresis which require
materials with characteristics of magnetically soft materials or semi-hard magnetic materials and
high mechanical strength. Hardening tests were conducted to determine mechanical properties in
various conditions of treatment of ageing and means of cooling. In order to discover the stages in
the material conditions of the various treatment tests were performed by X-ray diffraction and
examine the macrotexture through FDOC “s. The microtexture was examined by the technique of
EBSD (Backscatterig Electron Diffraction) in order to study the influence of the texture of
austenite in martensite in certain conditions of aging and means of cooling. This thesis is of great
significance for the development of new products using maraging steel, because it determines the
conditions that provide the mechanical properties, and the phases and texture present in the

material conditions of treatment required.
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1. INTRODUCAO

Os acos maraging sao agos de ultra-alta resisténcia com vasta aplica¢do sendo aplicados
na industria bélica, nuclear, componentes aeronduticos, vasos de pressdo até a industria
esportiva. Atualmente estes acos vém sendo estudados para utilizagdo em rotores de alta
velocidade de motores de histerese.

Algumas principais vantagens que o agos maraging apresentam sobre outros tipos de acos
e ligas s@o os niveis, extremamente elevados, de resisténcia mecanica, excelente
conformabilidade no estado solubilizado e a capacidade de endurecer por envelhecimento.

Nesta dissertag@o, foram realizados ensaios de microdureza com o objetivo de analisar as
propriedades mecanicas do material. Observou-se também, através de ensaios por difracdo de
raios-X, as fases presentes no material, a macrotextura do material e as influéncias das condi¢des
de tratamento requeridas. A microtextura foi estudada utilizando a técnica de EBSD (Electron
Backscatterig Diffraction) para determinar a textura da presente no material, bem como a
influéncia das condicdes de tratamento sobre a mesma. Simulagdo, utilizando a teoria da
cristalografia da martensita, foi realizada com o intuito de determinar a textura da austenita
revertida. Valores calculados e medidos foram comparados e apresentaram uma boa

correspondéncia.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os acos maraging foram criados na década de 50 sendo este nome atribuido ao seu
mecanismo de endurecimento — Mar (martensita) + aging (envelhecimento).

Os maraging sdo agos de base quaterndria Ni-Co-Ti-Mo [1] que possuem excelente
tenacidade com alta resisténcia mecanica sendo utilizados na industria bélica, nuclear,
componentes aeronduticos, vasos de pressao e até na industria esportiva.

Quando criados, os agos maraging continham 18, 20 ou 25% de niquel aliado a outros
elementos de liga endurecedores [1]. Porém, os acos com elevado teor de niquel possuiam a
temperatura de inicio da martensita (Ms) muito baixa. Assim, quando austenitizado em altas
temperaturas e resfriados ao ar até a temperatura ambiente, 0 aco permanecia austenitico.

Os acos maraging com 25% de niquel ndo s@o mais produzidos devido a grande
dificuldade de processamento, baixa resisténcia a corrosdo sob tensdo e baixa tenacidade a
fratura.

Portanto, por serem mais simples de se tratar termicamente e por apresentarem resisténcia
mecanica e tenacidade apds o endurecimento, os ac¢os maraging com 18% de niquel se
destacaram como os mais promissores. Eles podem ser fornecidos nas classes 200, 250, 300 e
350 apresentando limites de resisténcia respectivamente iguais a 200ksi (1379 MPa), 250Ksi
(1724 MPa), 300Ksi (2068 Mpa) e 350Ksi (2413 MPa) com composi¢des quimicas de acordo

com a tabela O1.

Tabela 1 — Composic¢io quimica usual dos acos maraging classes 200,250,300 e 350.[1]

Maraging Elemento (% peso)

Classe Ni (%) Co (%) Mo (%) Ti (%) Al (%)
200 17-19 8,0-9,0 3-3,5 0,15-0,25 0,05-0,15
250 17-19 7-8,5 4,6-5,2 0,3-0,5 0,05-0,15
300 17-19 8,5-9,5 4,6-5,2 0,5-0,8 0,05-0,15
350 17,5-18,5 12-12,5 3,8-4,6 1,4-1,7 0,1-0,15

Os elementos de liga utilizados nos a¢os maraging estdo diretamente relacionados ao seu
mecanismo de endurecimento. Estes elementos 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 (Co, Cu e Zr). A influéncia dos elementos de liga nas propriedades dos agos

maraging com 18% de Niquel € mostrada na tabela 2.
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Tabela 2 - Influéncia dos elementos de liga nos acos maraging [2].

Elemento (% ) em peso Nivel presente Efeito
(]) resist. mecénica
Muito baixo ()
Niquel 17 - 19 . Ms(T ). produz Yressr.— tenacidade e
Muito alto (T) .
resist. (])
Muito baixo () (1) indiretamente resist. mecéinica
Cobalto 7-95
Muito alto (T) (T) resist. (| ) tenacidade
) Muito baixo () (]) Resisténcia mecinica
Molibdénio 3,0-5.2 . . ]
Muito alto (T) (7) resist. (| ) tenacidade
o ) Muito baixo () () resisténcia mecénica
Titénio 0,1-0.\8 . )
Muito alto (1) {]) tenacidade
Aluminio 0,05 - 0,15 Muito alto (T) (7) resist. (|) tenacidade
Boroe Teores muito Retardam a aglomeracéo de carbonetos
Zircdnio baixos nos contornos de grio
Forma carbonetos grosseiros no bruto
de fusdo e particulas finas no contorno
Carbono 0,03 max Muito alto (T) do grio que sio redissolvidas durante o
tratamento térmico. () resist. (])
tenacidade
Cilcio 0,05 Desoxidante
Oxigénio Residual Muito alto (T) (]) tenacidade
) o . Forma-se TiS
Enxofre 0,01 méx Muito alto () .
() tenacidade () duct. quente
Silicio 0.1 max Muito alto (T) (]) tenacidade
Manganés 0.3 max Muito alto (T) (]) tenacidade

Nos agos maraging o processo de endurecimento é devido a precipitagdo de particulas
como Fe;Mo, Nn-Ni;sTi, NisMo, Fe2Ti, pu-Fe;Mog, 6-FeMo e 6-FeTi durante o envelhecimento.
Estes precipitados atuam distorcendo a rede cristalina e impedindo o movimento de

discordancias na matriz martensitica, aumentando, desta forma, a resisténcia do material. [1].
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2.1 Transformacoes Durante o Envelhecimento

Através de andlises termomagnéticas (TMA), Tavares et. al.[3] constataram que a
magnetizacdo ndo sofre alteracdo até a temperatura préxima de 690°C conforme figura 1, e que a
partir dai a magnetizacdo comeca a diminuir abruptamente até zero em 800°C. No resfriamento,
com uma mesma taxa de aquecimento de 10°C/min, a curva ndo assume comportamento

reversivel até a temperatura de 175°C na qual ocorre um aumento da magnetizacao até valores

muito préximos do material no estado solubilizado em temperatura préxima de 130°C.
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Figura 1 - Curva TMA do a¢o maraging 350 [3].

Segundo os autores, a diminui¢do repentina da magnetizacio em 690°C € devido ao
inicio da formagdo da fase austenitica (As), pois a fase austenitica é paramagnética. A 800°C
constatou-se o final da formacdo da fase austenitica (Af). Em 175°C ocorre o inicio da fase
martensitica (Ms) que tem sua transformagao finalizada em 130°C (My).

Outro estudo realizado no ago maraging 350 foi o dilatométrico realizado por
Viswanathan et. al.[4]. Observa-se na figura 2 o resultado de um ensaio realizado com uma taxa
de aquecimento de 4°C/min. Até uma temperatura de 500°C a amostra assumiu um
comportamento linear mudando de comportamento no ponto Ps (inicio da precipitacdo) onde
sofreu oscilacdes até atingir a temperatura de 560°C. Aproximadamente a 650°C (A;) deu-se

inicio a reversdo da austenita constatado por uma expansio da amostra. A 760°C
aproximadamente finaliza-se o processo de reversao da austenita (Af) onde ainda se observa uma

expansdo da amostra até uma temperatura de 825°C. No resfriamento considera-se o
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comportamento de contragdo linear até a temperatura de 225°C onde se d4 inicio ao processo de
formagdo da martensita (M), em que ocorre uma leve expansio da amostra até a temperatura do

final da transformagao martensitica (My).
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Figura 2 — Curva dilatométrica de um a¢o maraging 350 [4].
2.2 Austenita Revertida

O estudo do processo da reversdo da austenita ¢ de grande importincia para os agos
maraging devido a influéncia que a austenita exerce nas propriedades mecénicas e magnéticas do
material.

Os acos maraging podem ter a introdug¢do da austenita em sua microestrutura através de
dois diferentes métodos durante o tratamento térmico: Por meio da dissolucdo de precipitados
intermetalicos, que sdo obtidos através de um aquecimento isotérmico no qual a austenita inicia-
se nas regides onde o conteddo de niquel € alto. O outro método é quando o ago maraging sofre
um ciclo térmico entre a temperatura ambiente e a temperatura Af na qual a transformacio
austenitica € completada. A partir de Afo material deve ser resfriado rapidamente antes mesmo

que a austenita atinja o equilibrio, existindo assim, heterogeneidades na sua composicao.
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A reacdo martensitica ocorrerd nas regides pobres em elementos de liga, e nas regides ricas em
Ni, Co, Ti e Mo a austenita nao se transforma, sendo chamada de “Austenita Retida”[4].

O processo de transformagao da fase martensitica para austenitica € devido a difusdo de
Ni na matriz martensitica através do envelhecimento em altas temperaturas e tempos
prolongados que diminui a temperatura de inicio da fase austenitica e martensitica (As e M) da
regido.

Com a diminuicdo da temperatura As e Ms, ao ser resfriado a uma temperatura acima de
Ms, o material ndo sofre transformacdo de fase nas regides ricas em Ni, desse modo a
microestrutura permanece austenitica, pois o Ni € um elemento austenitizante, ou seja, quando o
material sofre o processo de envelhecimento, hé a precipitagdo de compostos intermetélicos. Ao
ser resfriado, o material tende a sofrer uma transformacao de fase de austenita para martensita, ja
que o material solubilizado possui fase austenitica. Porém, dependendo da temperatura a qual o
material serd resfriado, como a temperatura As e Ms sdo diminuidas, a austenita poderd ndo se
transformar-se em martensita devido ao Ni precipitado pelo processo de envelhecimento, pois o
Ni é um elemento altamente austenitizante.

Assim, nas regides ricas em Ni, a fase permanece austenitica e nas outras regides em que
nao contém teores de Ni, a fase se transforma em martensita.

Nas figuras 3(a), 3(b) e 3(c) estdo mostradas imagens de uma amostra de aco maraging
350 estudado por Vishwanathan et. al. [9] que foram envelhecidas a 510°C por um periodo de 3

horas, 640°C por 2 horas e 640°C por 8 horas e depois resfriadas ao ar.

17



Figura 3 - Microestruturas do aco (a) envelhecido a 510°C por 3h, (b) envelhecido a 640°C por 2h e (c)
envelhecido a 640°C por 8h.[8]
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No estudo realizado, ndo se observou a presenca de austenita reversa na amostra
envelhecida a 510°C. Porém, nas amostras envelhecidas a 640°C pode-se observar a presenga da
fase austenitica na microestrutura do material nos dois tempos de tratamento adotados.
O trabalho de Vishwanathan et. al [9] concluiu que a austenita reversa aumenta em quantidade
diretamente proporcional ao tempo de envelhecimento, o que se pode constatar nas micrografias
apresentadas.

Estudos feitos por Sinha et. al. [10] em acos maraging sob condigdes de
superenvelhecimento, mostraram que a reversdo da austenita estd associada a dissolug¢do de
precipitados de NizsMo nestes acos apds um processo de superenvelhecimento. A dissolugdo de
NizMo e subseqiiente formacao de Fe;Mo como precipitado resultam em um local rico em Ni na
matriz martensitica. Em conseqiiéncia deste processo, ou seja, com a microsegregacao de Ni para
a matriz martensitica, hd uma redugdo das temperaturas As e Ms e, consequentemente, ndo ha a
reversdo da martensita em regides austeniticas onde o conteudo de Ni estiver proximo de 20%,
pois esta austenita € estabilizada ndo sendo, portanto, possivel a transformacdo para martensita.

Conforme estudos realizados por diversos autores [1,8,11], para os acos maraging com
18% de niquel, o envelhecimento na faixa de 500°C a 700°C, dependendo do intervalo de tempo,
pode provocar a formacao de austenita reversa. Tendo em consideragdo que o estado da matriz
martensitica € metaestavel, exposicdes em temperaturas abaixo da As em tempos prolongados
resultard em uma decomposi¢do da martensita em austenita além de martensita empobrecida em
elementos de liga e os precipitados [1].

Li et. al.[11] determinaram, mediante microandlise por espectroscopia por dispersdao de
energia (EDS), a composicdo quimica da austenita reversa em trés temperaturas 500, 570 e
640°C. Os resultados apresentados na tabela 3 mostram que a austenita reversa apresenta teores
de niquel superiores ao da composicao quimica do agco e da matriz martensitica, e que a austenita

de baixas temperaturas, ou seja, S00°C € ainda mais rica em niquel que a formada a 640°C.
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Tabela 3 - Composi¢do quimica da austenita reversa em diferentes temperaturas de envelhecimento em
um ago maraging 350 [11].

Temperatura de Fe Co Ni Mo Ti
envelhecimento (°C) (%) (%) (%) (%) (%)
Em peso | Em peso | Em peso Em peso | Em peso
500 51,18 3,32 39,24 3,66 2,60
570 57,74 5,12 32,16 3,02 1,82
640 62,70 9,23 2421 2,42 1,44

Tabela 4 - Composi¢do quimica da austenita reversa formada a 510°C em funcdo do tempo de
envelhecimento para um aco maraging 300 mediante a utilizacdo de um microscépio de campo i6nico

[10].
Tempo de Fe Co Ni Mo Ti
envelhecimento (h) (%) (%) (%) (%) (%)
Em peso | Em peso | Em peso Em peso | Em peso
4 38,3 6,3 49,0 3,2 2,7
8 54,0 5,1 37,3 2,9 0,4
128 53,5 3,5 39,2 2,7 0,3

O teor de niquel na austenita formada a 500°C € maior que o teor na liga, isto indica que
a formacao da austenita durante o envelhecimento a 500°C é devido a segregacdo de dtomos de
niquel nos contornos de grdo e nos contornos da martensita. A transformacdo martensitica no
resfriamento ndo acontece, pois a austenita enriquecida em niquel € estivel mesmo na
temperatura ambiente [11].

A formacdo de austenita e de precipitados de Fe;Mo acontecem ao mesmo tempo, ou
seja, Li et. al. [11] sugerem a reacao do tipo:

Ni3(Ti,Mo) — Fe,Mo + vy (rica em Ni)

Ou seja, parte dos precipitados de Niz(Mo, Ti) contribui para o coalescimento das particulas ndo
dissolvidas, enquanto que o niquel de outras regides dos precipitados dissolvidos € utilizado para
formar austenita reversa. O molibdénio dos precipitados de Niz(Mo,Ti) dissolvidos € utilizado

para a formagao de precipitados Fe,Mo.
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2.3 Relacoes de orientacio entre austenita e martensita nos acos maraging

Cabus et. al.[12] definiu que a relacdo de orientacdo cristalografica entre as fases
martensitica (matriz) e a austenita retida nos acos maraging é a de Kurdjumov-Sachs (K-S).
Bhadeshia et. al. [6], por outro lado critica o uso desta relacdo para a transformacao martensitica.
A transformacdo martensitica possui teoria estabelecida que se caracteriza por ser irracional, ter
um plano de habito e uma linha invariante. Tanto as relacdes de Kurdjumov-Sachs (K-S) quanto
da teoria cléssica da transformagao martensitica serdo resumidas a seguir.

Na relacdo K-S a familia de planos da austenita {111}y € paralela a familia de planos da
martensita {110}a. Existem 4 possibilidades para o plano {111}y. Em cada um destes planos, a
familia de dire¢des da austenita <110>y , onde sdo 3 possibilidades de dire¢des <110> em um
plano {111}, é paralelo a familia de direcdes da martensita <111>0, onde sdo duas dire¢coes
<111> no plano {110}. Como mostrado na tabela 6, existem 6 variagdes para as relagcdes

Kurdjumov-Sachs para cada plano {111}y.

Tabela 5 - Relacdes de Orientagdes entre y e o [12].

Relacoes de Expressao Nimero de Rotacao
Orientacio Variacoes correspondente
Bain {100}, // {100}, .
<100>, // <110>, 3 457 <100>
Kurdjumov-Sachs {111}, // {110}, 4 500 <1125

<110>, // <111>,

Nishiyama- {111}, /7 {110},

Wassermann <112>,// <110>, 12 95,3° <h k,I>"
<110>, // <100>,

th= —1+4/2+/3,K =1+/2 ++/3,1 =42
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Figura 4 — Paralelismo entre (111)y e (110)a [12].




Tabela 6 - Variagoes das Relagoes Cristalograficas de Kurdjumov-Sachs [12].

K-S
[116]
L1011, [oity,
[111]. [H11],
@ [lﬁ}ui i 33
(g [111].
111 (11
5 0l A
Variant 1 Varant 4
[im]-f,, N N \E‘ICH]\,-

AVAVA

Figura 5 - Esquema mostrando as possiveis varia¢des da austenita em um plano de habito (110)a” na
relacdo de orientagdo de Kurdjumov-Sachs [12].

No estudo apresentado por Farooque et. al.[10] pode-se observar o paralelismo existente

entre os planos (111)y e (110)a.
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2.4 Teoria Classica da Transformacao da Austenita em Martensita

Em transformacdes do estado sélido, a textura de transformacgdo pode ser calculada a
partir da textura da fase mde e do conhecimento das relagdes de orientacdo com a fase produto
[5], onde a fase produto € nucleada no interior do cristal mae. Para uma transformacao
martensitica, a estrutura cristalina da fase mae € transformada na fase produto sem a necessidade
de qualquer processo difusional.

Na figura 6, temos a ilustracdo da tansformag¢do martensitica onde dtomos do cristal mae
estdo arranjados e sdo deformados de modo que uma deformacdo macroscépica do cristal
aparecerd apds a transformacdo. As discordancias responsdveis pela deformagdo estdo na
interface o'/, com vetores de Burgers tais que além da deformacdo causam a mudanca da
estrutura cristalina. A deformagdo € tal que uma superficie plana inicialmente gira
uniformemente em torno de uma linha formada pela interse¢do do plano da interface com a

superficie livre.
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Figura 6- (a,b) Degrau causado pelo deslizamento de uma discordéncia; (c,d) Muitas discordancias
causando uma deformacdo macro; Um plano invariante com uma dilatacdo uni-axial; (f) Plano invariante
com uma deformacdo cisalhante; (g) plano invariante combinando os efeitos da dilatacdo axial e da
deformacdo cisalhante [6].

A mudanca da estrutura cristalina na transformagao FCC-BCC conhecida por deformagao
de Bain foi proposta em 1924 e tem até hoje sido utilizada . E representada por uma matriz 3 x 3
onde a diagonal assume os valores a,/a,, \/221(,[’/21Y e \/Zaa’/ay, sendo os demais componentes da
matriz nulos e a, and a, os parametros de rede da martensita e da austenita. A figura 7 ilustra a

correspondéncia que implica nas seguintes relagdes;

[001], |1 [00 1]«
[1 -1 O]Y || [loo]oc'

[110], || [010],

Estas relacOes de orientagcdo ndo sdao observadas experimentalmente porque a energia de

deformacdo associada com B seria muito grande e superior a energia quimica necessdria para a
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transformagdo [7]. A deformacdio de Bain também ndo representa uma transformacio
martensitica por ndo satisfazer o requisito essencial da existéncia de uma linha invariante. A
figura 8 apresenta cldssico modelo da transformagdo martensitica. A austenita é representada por
uma esfera a qual como resultado da deformacgdo de Bain, se transforma em uma elipse que seria
a martensita. Pode-se observar que apenas com esta deformacdo ndo existe qualquer linha que
seja mantida sem deformacao e sem rotacdo. Entretanto a combinacgdo dos efeitos de deformacgao
de Bain e rotacao de corpo rigido fazendo coincidir ¢’d’ com cd resultam numa linha invariante

no sistema.

Figura 7 - Duas células FCC e uma BCT. A deformacdo de Brain resulta de uma compressdo na célula
BCT ao longo do eixo z

[1T 0, (100 [601], 100 1y
A A

110}, [0 1 0l

al
(a) B ©)

Figura 8 - (a) e (b) Efeito da deformacdo de Bain na austenita. (¢) Linha invariante resultante da
deformacdo e da rotacdo de corpo rigido.
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A figura 9 apresenta uma figura de pdlo onde as projecdes representadas por circulos
vermelhos sdo as da austenita calculadas com relacdo de orientacdo de Kurdjumov-Sachs (K-S) e
as projecdes representadas por tridngulos sdo as calculadas usando a Teoria da Transformagao
Martensitica, ambos para uma textura inicial da austenita {001} <001>. As orientagcdes
resultantes sdo proximas da solu¢do de K-S que carece de uma linha invariante, bem como, a

definicdo do plano de habito.

Figura 9 - Figura de pdlos (100) da transformag@o da austenita com textura {001}<100> usando K-S
(circulos vermelhos) e teoria da martensita (tridngulos pretos).

2.5 Propriedades Magnéticas

O uso de motores de histerese em equipamentos de elevada rotacdo € sempre limitado
pela resisténcia mecanica da liga magnética usada. O uso de agos maraging para esta finalidade
foi sugerida por vérios autores [10,15,19]. Os agos maraging apresentam além de satisfatdrias
propriedades magnéticas, alta resisténcia e boa tenacidade.

Os acos maraging sdo da familia dos materiais ferromagnéticos, por possuirem um
momento magnético permanente na auséncia de um campo externo e manifestarem
magnetizacdes significativas e permanentes. Essas caracteristicas sdo oriundas dos metais de
transi¢do ferro ( ferrita a CCC) cobalto, niquel e gadolinio [14].

Para as aplicacbes em motores de histerese, as forcas coercivas (H;) devem possuir
valores baixos, as indu¢des de saturacdo (Bs) e residual (B;) devem ser altas nos campos
magnéticos na ordem de (20-60) A / cm, e a relacao B, / B deve ser de pelo menos 0,7 [15,16].

Os materiais ferromagnéticos, quando expostos a um campo magnético externo H,

apresentam fendmenos de saturagdo e histerese., como observado na figura 10.
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O fendmeno de saturacdo ocorre quando o valor de inducao magnética B, que representa
a magnitude da for¢ca do campo interno no interior de uma substancia que € submetida a um
campo H, cresce e se aproxima de um limite infinito, denominado magnetizacdo de saturacio
(My). Quando o valor de indu¢do magnética B atinge o ponto de inducdo de saturacdo (By), se
esgota a capacidade do material de concentrar linhas de fluxo. A relacdo entre B e H é dada por:

B=y. H

Onde p € uma constante de proporcionalidade que representa a permeabilidade magnética
do material.

Ja no fendmeno de histerese, o processo ocorre quando, a partir da saturacdo, a medida
que o campo H é reduzido pela reversdo da dire¢do do campo, a curva ndo retorna seguindo seu
trajeto original, ou seja, o campo B se defasa em relacdo ao campo H que € aplicado ou diminui a
uma taxa mais baixa [12]. Ao atingir zero no valor do campo H, existe um campo B residual que
¢ chamado de remanéncia ou B;; o material permanece magnetizado na auséncia de um campo
externo. O campo H necessdrio para que o valor de indu¢do magnética B atinja o valor zero é
denominado forca coerciva (H,) e representa a dureza magnética do material.

Tavares et al. [15] e Ahmed et al. [17] estudaram o comportamento das propriedades
magnéticas do aco maraging 350 envelhecido em diferentes temperaturas por 1 hora. Nas figuras
11 e 12 temos um grifico de magnetizacdo de saturacdo (M) versus temperatura de
envelhecimento e Forca coerciva (H.) versus temperatura de envelhecimento respectivamente.
No intervalo de 560 a 650°C observa-se um aumento de H. e decréscimo de mg devido a
formacdo de austenita reversa rica em niquel nestas temperaturas [15]. Ahmed et al. [17]
analisaram os valores de ms em funcdo do conteudo de austenita obtida por raios — X para
diferentes temperaturas de envelhecimento, conclui que a mg diminui com o aumento do
conteddo de austenita presente na liga. Segundo [15,17] o méximo valor de H. e o minimo valor
de mg sao obtidos no envelhecimento a 650°C, temperatura em que se obtém a maxima

percentagem de austenita.
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Figura 10 — Magnetizagdo de satura¢do em fungdo da temperatura de envelhecimento [15].
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Figura 11 - Forga coerciva em fun¢do da temperatura de envelhecimento [15].

Na figura 13 observa-se os valores de B, / By em funcdo da temperatura de
envelhecimento em amostras envelhecidas por 1 hora. Somente as amostras envelhecidas a 480,
500, 520 e 560°C apresentaram valores de B/ Byiguais ou superiores a 0,7. O envelhecimento a
650°C produz um valor minimo de 0,59 de B; / B, temperaturas de envelhecimento iguais ou

superiores a 600°C produzem valores de B, / Byinferiores ao requerido 0,7 [15].
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Figura 13 - Quadratura versus temperatura de envelhecimento [15].

2.6 Textura

Os materiais policristalinos sao compostos de pequenos cristais, denominados graos.
Esses cristais sdo distribuidos, na maioria das vezes, em dire¢Oes preferenciais que podem ser
introduzidas no material por diversos modos: pela solidificacdo, pela deformacio pléstica, pela
recristalizacdo e pela transformacao de fase.

A figura 14 mostra um material com textura que pode ser definida como uma condi¢ao na
qual a distribuicdo de orientacdes dos graos de um policristal ndo é ao acaso (aleatdrio).

Algumas vezes utiliza-se a expressao textura aleatéria para significar auséncia de uma orientacgao

preferencial conforme mostrado na figura 15.
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algumas de suas propriedades fisicas tais como moédulo de elasticidade, condutividade elétrica e

indice de refragdo podem ter valores diferentes de acordo com a direcdo que forem medidas [14].

—Y MATERIAL COM
TEXTURA DE CUBO

Figura 14 - Material (chapa) com textura de cubo [18].

[010]

[001]

DN DT .95 DL
>~ ' MATERIAL
DL SEM TEXTURA

Figura 15 - Chapa com orientacdo dos cristais ao acaso (sem textura) [18].

Quando um material possui uma orientacdo preferencial das dire¢des cristalograficas,

A presenca ou auséncia de textura ndo pode ser inferida a partir da forma dos graos e sim

a forma como a rede cristalina esta arranjada [13].

(“Electron Back Scatter Diffraction”) que possibilita a determinacdo da orientacdo individual de
cada grao (microtextura) ou através da difracao de raios-X e difracdo de néutrons que mede a

fracdo volumétrica do material associada a uma dada orientagdo cristalografica a partir da

A textura cristalografica de um material pode ser analisada através da técnica de EBSD

intensidade que difratam [19].
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2.7 EBSD (“Electron Back Scatter Diffraction’)

A compreensdo da cristalografia de um material é fundamental para a completa
caracterizacdo de sua microestrutura. A partir deste conhecimento, pode-se fazer a conexao com
as propriedades fisicas do material, possibilitando assim a verdadeira engenharia de sua
microestrutura. Por conhecimento da cristalografia deve-se entender ndo apenas a determinacao
da orientagdo preferencial dos grdaos, ou textura, mas também as variacOes de orientacio
presentes dentro dos graos e a determinagdo da natureza das interfaces presentes. Somente assim
pode-se de fato compreender as propriedades anisotrépicas e heterogéneas apresentadas pelos
materiais de engenharia, bem como somente a partir dai é possivel modelar o comportamento
dos materiais diante de diferentes processamentos termomecanicos. [20].

A forma mais tradicional de avaliacdo cristalografica dos materiais € a difracio, na qual
milhares de cristais s@o iluminados simultaneamente, proporcionando uma medida volumétrica
da quantidade de griaos na condicdo de Bragg para cada posi¢do do espaco de orientacdo da
amostra. Tal técnica proporciona uma informac¢do macroscopica da textura, doravante chamada
de “macrotextura”.

Portanto, surgiu a necessidade de uma técnica capaz de determinar a cristalografia com
resolucao espacial compativel com o tamanho de grdo, possibilitando assim ndo sé a descricao
completa de sua microestrutura, mas também a obtencdo de dados com representatividade
estatistica.

Através da técnica de EBSD (“Electron Back Scatter Diffraction”) € possivel conhecer a
rede cristalina e determinar a orientacao dos graos com resolucdo espacial de até S0nm [21,22].
Pode-se, assim, conhecer a “microtextura”, populacdo de orientacdes individuais relacionadas a
detalhes da microestrutura e a “mesotextura”, textura entre graos ou geometria do contorno de

grao [23].
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2.7.1 A Técnica de EBSD

Desde 1954 [24], quando padrdes de Kikuchi foram observados pela primeira vez em
altos angulos, diversas metodologias de registro e andlise dos mesmos vém sendo empregadas
com o intuito de fornecer informagdes locais sobre a rede cristalina com precisdo e
confiabilidade. Somente a partir da década de 80, quando D. J. Dingley implementou um sistema
de producdo de imagens em tempo real dos padrdes de Kikuchi, com andlise simultanea por
computador, esta técnica tornou-se efetivamente vidvel para a realizacdo de andlises de
microtextura no MEV. Desde entdo, diversos sistemas comerciais foram desenvolvidos e
disponibilizados no mercado internacional com funcionamento e desempenho muito
semelhantes. A descricdo genérica proporcionada a seguir corresponde a maior parte dos
sistemas em uso hoje.

A Figura 16 mostra o arranjo experimental normalmente utilizado para a coleta dos
padrdes de Kikuchi. A amostra é posicionada em angulos entre 70° ¢ 80° com relagdo ao feixe de
elétrons, de modo a encurtar o percurso dos elétrons retroespalhados e diminuir a fracdo de
elétrons absorvidos pela propria amostra [23]. Os padrdes de Kikuchi de alto angulo formados
sao captados por uma tela de fésforo, atras da qual € convenientemente posicionada uma camera
de TV compativel com o nivel de luz gerado. A imagem passa entdo por um sistema de pré-
processamento de sinal visando a reducao do ruido, a subtra¢do do fundo incoerente e o aumento
de contraste. Feito isso, a imagem processada é enviada a um sistema de identificacdo
automdtica dos padrdes captados. Para tornar isto possivel, a imagem é submetida a uma
transforma¢ao de Hough, de tal sorte que linhas retas presentes na imagem déem origem a
pontos tnicos no espaco de Hough [24]. Tais pontos sdo entdo identificados, e a transformada de

Hough inversa pode proporcionar linhas artificiais paralelas as bandas de Kikuchi.
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Figura 16 - Arranjo experimental normalmente utilizado para analises de EBSD.

A figura 17 mostra um diagrama modificado para a formag¢do de um par de linhas de

Kikuchi em geometria de EBSD (Difracdo de elétrons retro-espalhados) em amostra inclinada.

(@)

Feixe de elétrons
incidente

Tela de
Fésforo

Amostra
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Linhas de
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(b)

Figura 127- Padrdes de Kikuchi em EBSD. (a) Origem das linhas de Kikuchi em perspectiva de EBSD (amostra
inclinada). (b) Padrdo de EBSD do niquel (tensdo de aceleracao dos elétrons de 20kV). [25]
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Comparando a obtencdo dos padrdes de Kikuchi no microscépio eletronico de varredura
e de transmissao, observa-se que o angulo de captura para o microscopio eletronico de varredura
€ cerca de cinco vezes o do microscépio eletronico de transmissdo. Em conseqiiéncia disso, a
identificacdo e indexacdo dos elementos de simetria é mais facil no microscopio eletronico de
varredura que no microscopio eletronico de transmissdo. Entretanto, as linhas de Kikuchi sdo
mais facilmente distinguiveis no microscopio eletronico de transmissdo do que no de varredura

[25].

2.7. 2 Obtencao de dados de textura

Comumente, depois de realizada a varredura por EBSD em uma amostra, a primeira
forma de anélise dos dados € a representacao da textura obtida naquela regido, como mostrado na
Figura 18. Tal pratica deve-se, provavelmente, a tradi¢do dos estudos de textura em ciéncia dos
materiais e a naturalidade com que graficos antes construidos a partir de dados obtidos por
difracdo de raios-X poderem agora ser obtidos no MEV. Contudo, é importante notar que se
tratam de duas técnicas totalmente distintas e que podem levar a resultados contraditérios para
uma mesma amostra [20].

A primeira diferenca refere-se a prépria forma de coleta dos dados, enquanto a difragao
de raios-X € uma técnica de medida que avalia a média das orientacdes sobre um volume
considerdvel de material, EBSD € uma técnica de medida pontual da orientacdo. Ora, dai decorre
que as texturas avaliadas pelas duas técnicas somente coincidirdo se a regido analisada por
EBSD for verdadeiramente representativa da textura encontrada no volume da amostra. Alguns
estudos [22] indicam que no caso da presenca de componentes fortes de textura (>100 vezes a
intensidade de um material randomico), a andlise de uma regido com mais de 70 graos j4 é
suficiente para tornar os resultados comparéveis; ja no caso da presenca de componentes fracas
de textura (<10 vezes a intensidade de um material randomico), necessita-se de pelo menos 250
graos para tornar os resultados comparaveis. Por outro lado, ao se utilizar técnicas de difracao de
raios-X, a medi¢do ndo pode ser realizada em todo o espago de orientacdo. Logo, € necesséria a
introducdo de funcdes que facam uso da simetria cristalina e da medicdo em varios planos
cristalinos, de modo a completar o espago de orientacdes quando houver convergéncia numérica
das funcdes ajustadas sobre o espaco efetivamente medido. Embora eficientes, os métodos

numéricos existentes precisam conviver com a introdu¢do de picos fantasmas, ou ndo existentes
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na amostra analisada. Tal problema ndo existe em EBSD, sendo as curvas de isodensidade

tracadas através apenas do ajuste de gaussianas sob os pontos efetivamente medidos.
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Figura 18 - (a) Figura de pdlo direta de uma regido de um “slug” de carga oca em cobre OFE, mostrando
uma pronunciada textura de fibra <1 0 0> caracteristica, deformada e submetida a baixa temperatura de
recristalizacdo; (b) funcao de distribuic@o de orientacdo (ODF) da mesma amostra.
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2.7.3 Preparacao das amostras

Devido a alta sensibilidade da técnica de EBSD a deformagdes nas superficies da
amostra, a preparagao metalografica das mesmas para andlise tem extrema importancia [26]. No
caso de preparagdo de uma amostra para microscopia Otica ou eletronica de varredura, pode-se
considerar bem preparada uma amostra que nio apresente riscos, desvio de planicidade ou
artefatos que interfiram na correta identificacdo dos aspectos microestruturais, como particulas
de abrasivos que tenham ficado presas a amostra durante a fase de polimento. Dessa forma,
espera-se que nao haja interferéncia da preparacdo em resultados de metalografia qualitativas e
afins.

A pequena profundidade de origem dos dados de EBSD faz com que a preparacdo de
amostras para a andlise per EBSD deva ser feita de modo que ndo haja nenhuma deformacgao
pléstica residual, dado que a pequena presenca de deformacdo pléastica € suficiente para causar
uma perda substancial de defini¢do do padrao de difracao de elétrons.

Para se obter o nivel de preparagdao adequado para a amostra, o polimento mecanico com
pasta de diamante até lum ndo é suficiente. Um tltimo estigio deve ser acrescentado a
preparacdo para garantir um minimo de deformacao plastica na superficie da amostra: Polimento
mecanico com silica coloidal.

A silica coloidal € uma solugdo de diéxido de silico carregada negativamente, com pH
variando de 8 a 11 nas solugdes disponiveis comercialmente. As principais vantagens da silica
coloidal estdo em sua capacidade praticamente universal de aplicagcdo e no fato de ndo apresentar
grandes riscos a seguranca do usudrio, sendo 0s maiores riscos 0s mesmos inerentes as etapas
anteriores de polimento.

A desvantagem dessa técnica € a formacao quase instantanea de um filme de silica sobre
a amostra. Esse filme deve ser lavado imediatamente ap6s o polimento, ou as remog¢ao serd quase
impossivel, mesmo apds alguns segundos. Além disso a silica tende a cristalizar-se quando
desidratada, formando particulas de granulometria muito superior a das particulas em suspensao.
Se a cristaliza¢do ocorrer no pano de polimento, isso dard origem a riscos profundos e de dificil

remog¢ao da amostra, € em caso extremos, a perda do pano de polimento.
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3. MATERIAIS E METODOS

O material estudado no presente trabalho foi o aco maraging classe 350. Os valores

médios da composi¢ao quimica do material encontra-se na tabela 7.

Tabela 7 — Coposicdo quimica do aco maraging classe 350.
Aco| Ni | Co Mo | Ti | Al Si Mg C S P Zn B
Mar | 185 | 12 |48 | 14| 0,1 | 0,10 | 0,10 | 0,03 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,003

350 mdx. | mdx. | mdx. | mdx. | mdx.

3.1 Tratamento Térmico de Solubilizacao

Todas as amostras foram solubilizadas na temperatura de 870°C por um periodo de 1
hora em forno tipo mufla e resfriadas ao ar, dgua e nitrogénio liquido (temperatura de

aproximadamente -196°C) obtendo assim uma matriz martensitica.

3.2 Tratamento Térmico de Envelhecimento

Os tratamentos térmicos de envelhecimento por precipitagdo foram realizados a 450, 480,
510, 550, e 600°C em forno tipo mufla durante um periodo de 1 hora sendo que as amostras
foram resfriadas ao ar, d4gua e nitrogénio liquido.

A figura 19 mostra a representacdo esquemadtica dos tratamentos térmicos aplicados as

amostras.
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Figura 19 - Representacio esquemdtica dos tratamentos térmicos aplicados as amostras.

3.3 Preparaciao das amostras para analise por EBSD

Ap6s o envelhecimento, as amostras foram lixadas com lixas de granulometrias de 100,
220, 320, 400, 600 e 1200 até atingir a meia espessura para a andlise de textura. Em seguida as
amostras foram polidas com pasta de diamante de 6, 3 e 1um. Finalmente foi feito polimento
final com silica coloidal para anélise de EBSD. E importante ressaltar a grande dificuldade de
preparacdo das amostras do aco em estudo, pois para se obter os padrdes necessarios para andlise
de EBSD em microestruturas martensiticas os niveis de arranhdes na superficie da amostra tém
que ser quase nulo. Assim, foi necessdrio o retorno ao processo de lixamento diversas vezes

quando constatado algum risco na superficie.
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3.4 Difracao de raios-X

Os difratogramas para avaliacao da austenita foram realizados em difratdmetros PHILIPS
modelo X’PERT PRO do Laboratério de Caracterizacdo de Materiais na Universidade Federal
do Ceard (UFC) com fonte de radiacio de CoKow de comprimento de onda A=1,7890 A com
monocromador. O intervalo angular 26 utilizado para a difracdo em todas as amostras foi de 20°-
120°. As medi¢Oes 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 3 segundos. A
configuragdo utilizada para a difragdo foi a spinner. A tensdo e corrente utilizadas nas medigdes
foram 40 KV e 40 mA, respectivamente.

No ensaio procurou-se determinar as fases presentes no material nas diferentes

temperaturas de envelhecimento e meios de resfriamento.
3.5 Analise de EBSD

As amostras foram analisadas com a utilizacdo do equipamento de EBSD que esta
acoplado no microscépio eletronico de varredura (MEV) e tem como programa de aquisicdo para
andlise de microtextura o INCA CRISTAL 300.

3.6 Thermo-calc

Com o intuito de conhecer a temperatura de solubilizacio do material foi feito um

diagrama Temperatura x Porcentagem em massa das fases no programa TERMOCALC TCW 3.
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THERMO-CALC I(52008.05.02:10.01) :
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Figura 20 - Gréafico Temperatura x Porcentagem de massa de fases. TERMO-CALC TCW3.
De acordo com o grafico acima, observa-se que a temperatura de solubilizacdo adequada
para o aco maraging 350 é acima de 800°C. Portanto, a temperatura utilizada no presente
trabalho, 870°C, foi adequada para a total solubilizacdo do material.

3.7 Analise por Microscopia

As micrografias foram analisadas no programa IMAGE PRO PLUS instalado no

Microscépio Olympus BX51M com camera integrada para aquisi¢ao das imagens.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Micrografias

Para analisar a microestrutura do material, as amostras foram observadas no microscépio
6tico conforme item 3.7 de Materias e Métodos.

As amostras foram atacadas com “Picral Modificado”, o mesmo utilizado por Farooq et.
al. [29] para revelar a microestrutura do aco maraging 350.

Nas amostras envelhecidas a 450 e 480°C observa-se uma imagem nitida da
microestrutura, com os contornos de grios tanto na fase martensitica quanto da austenita prévia
bem definidos, o que ndo acontece com as amostras envelhecidas a 510, 550 e 600°C onde j4 é
grande a quantidade de outros precipitados.

As figuras de 22 a 26 mostram as fotomicrografias das amostras envelhecidas a 450 e
480°C resfriadas em nitrogénio liquido, d4gua e ao ar. As imagens possibilitam dizer que a fase
predominante € a fase martensitica com formas agulhadas e contornos de grao bem definidos o

que implica na ndo existéncia de uma segunda fase oriunda do processo de envelhecimento.

Figura 213- Micrografia da amostra envelhecida a 450°C e resfriada em N,,

Aumento: 1000X
Ataque: Picral Modificado
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Figura 23- Micrografia da amostra envelhecida a 450°C e resfriada em agua.

Aumento: 1000X
Ataque: Picral Modificado

Figura 2414 - Micrografia da amostra envelhecida a 450°C e resfriada ao Ar.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.
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Figura 155 - Micrografia da amostra envelhecida a 480°C e resfriada em N,

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.

Figura 166 - Micrografia da amostra envelhecida a 480°C e resfriada em dgua.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.
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Nas figuras 27 a 29 sdo mostradas micrografias das amostras envelhecidas a 510°C
resfriada em nitrogénio liquido, dgua e ao ar. As imagens ndo fornecem uma boa condi¢@o para
andlise, pois de acordo com o aumento da temperatura de envelhecimento, mais compostos
intermetdlicos sdo precipitados, dificultando, portanto, o ataque para a revelacdo da

microestrutura.

Figura 177 - Micrografia da amostra envelhecida a 510°C e resfriada em N,

Aumento: 500X.
Ataque: Picral Modificado.
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Figura 188- Micrografia da amostra envelhecida a 510°C e resfriada em dgua.

Aumento: 500X.
Ataque: Picral Modificado.

Figura 199 - Micrografia da amostra envelhecida a 510°C e resfriada ao ar.

Aumento: 500X.
Ataque: Picral Modificado.

Nas amostras a seguir sao mostradas as micrografias das amostras envelhecidas a 550 e
600°C resfriadas nos trés diferentes meios: ar, 4gua e N.

A amostra envelhecida a 550°C resfriada ao ar possui a fase austenitica que, conforme
Farooque et. al.[13], possui uma coloracio mais clara com morfologia de agulhas brancas,

caracterizando portanto, que houve a reversdo da austenita para essa condi¢ao de tratamento.
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Figura 30 - Micrografia da amostra envelhecida a 550°C e resfriada em N,

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.

Figura 201 - Micrografia da amostra envelhecida a 550°C e resfriada em dgua.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.

46



Austenita Revertida

Figura 212 - Micrografia da amostra envelhecida a 550°C e resfriada ao ar.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.

Figura 223 — Micrografia da amostra envelhecida a 600°C e resfriada em N,.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.
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Figura 234 - Micrografia da amostra envelhecida a 600°C e resfriada em agua.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.

Figura 245 - Micrografia da amostra envelhecida a 600°C e resfriada ao ar.

Aumento: 1000X.
Ataque: Picral Modificado.



As amostras envelhecidas a temperaturas de 510°C, 550°C e 600°C nao oferecem uma
condicdo boa para o ataque, ndo possibilitando, portanto, boas condi¢des para uma andlise mais
aprofundada das fases presentes no material.

De acordo com o aumento da temperatura de envelhecimento, ocorre uma maior
precipitacdo das fases Fe,Mo, n-Ni3Ti, NisMo,Fe2Ti, u-Fe;Mog, 6-FeMo e o-FeTi finamente
dispersas na matriz martensitica dificultando, assim, a revelacdo das fases com maior nitidez.

Portanto, a quantificacdo de fases por metalografia quantitativa ndo oferece precisao nos

resultados, o mesmo observado por Pardal [27].

4.2 Difracao de Raios — X

Para analisar a presenca da austenita retida no material depois do processo de
envelhecimento, fez-se uso da técnica de difracdo de raios-X.

As figuras 36 a 40 mostram difratogramas das amostras envelhecidas e resfriadas nos
diferentes meios com o objetivo de analisar a influéncia da velocidade de resfriamento apds o
processo de envelhecimento sofrido pelo aco maraging 350.

A figura 36 mostra os difratogramas das amostras envelhecidas a 450°C e resfriadas ao
ar, dgua e N,. Observa-se que em todas as amostras os picos existentes sdo provenientes da fase

martensitica: 52,8°(110), 77,4°(200) e 99,7°(211).
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Figura 256 - Difratogramas das amostras envelhecidas a 450°C resfriadas em N,, 4gua e ar.

A seguir observa-se os difratogramas da amostra envelhecida a 480°C resfriadas ao ar,
dgua e N; nos quais detectou-se, assim como na amostra anterior, a presenca de apenas
martensita ,de acordo com os picos: 52,8° (110), 77,4° (200) e 99,7° (220).
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Figura 267 - Difratogramas das amostras envelhecidas a 480°C resfriadas em N,, 4gua e ar.
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A figura 38 apresenta os difratogramas das amostras envelhecidas a 510°C e resfriados ao
ar, dgua e nitrogénio. Sao observados apenas picos da martensita, ou seja, nestas condi¢des de

envelhecimento ndo houve reversiao da martensita.
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Figura 278 - Difratogramas das amostras envelhecidas a 510°C resfriadas em N,, dgua e ar.

Na figura 39 encontra-se os difratogramas das amostras envelhecidas a 550°C resfriadas
em N, dgua e ao ar. Observam-se a existéncia de picos oriundos da fase austenitica 59,7° (200) e
89,5° (220) constatando-se assim, que ocorre reversao da fase austenitica para essa determinada
condicdo de tratamento. Essa reversao se d4 devido a temperatura do meio o qual a amostra foi
resfriada.

De acordo estudos feitos por Pardal, J.M. [24], amostras envelhecidas a 560°C sofrem

uma precipitacdo da austenita a partir dos 45 minutos de tratamento.
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Figura 289 - Difratogramas das amostras envelhecidas a 550°C resfriadas em N,, 4gua e ar.

Na figura a seguir observa-se os difratogramas das amostras envelhecidas a 600°C e
resfriadas ao ar, 4gua e N,. Embora nao tenha sido observado nas micrografias, a amostra
envelhecida a 600°C e resfriada ao ar apresenta austenita revertida como pode ser constatado nos
difratogramas apresentados. Observam-se picos referentes a fase martensitica: 52,8° (110), 77,4°
(200) e 99,7° (220) e picos referentes a austenita devido ao processo de reversao da austenitica:

51°(111), 59,7° (200) e 89,5° (220).
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Figura 29 - Difratogramas das amostras envelhecidas a 600°C resfriadas em N, dgua e ar.

Observa-se que nas amostras envelhecidas a 550 e 600°C resfriadas em dgua e N, ndo ha
a presenca da austenita revertida. O processo de transformacdo da fase martensitica para
austenitica é devido a difusdo de Ni na matriz martensitica durante o envelhecimento. Esta
austenita formada rica em Ni possui temperatura de transformacdo em martensita (M) mais
baixa. Ao ser resfriado em ar a austenita revertida ndo se transforma em martensita. Quando o
resfriamento se dd no nitrogé€nio, a austenita revertida durante o envelhecimento, se transforma
em martensita por ser exposta numa temperatura abaixo de Ms.

Nas amostras envelhecidas a 550°C e a 600°C resfriadas ao ar, constatou-se a presenca de
picos de 59° (200) e 89° (220) e nas amostras envelhecidas que se refere a presenca da fase
austenita. Conforme estudos feitos por Pardal [24], a forma¢ao de austenita para esta condi¢do

pode se iniciar nas regides onde, devido a dissolucdo de precipitados, o conteddo de niquel é

alto.
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4.3 Influéncia da Reversio da Austenita na Textura

Nas figuras 42 e 43 foram analisadas a textura do material através da Funcdo de
Distribuicdo de Orientagdo Cristalogrifica no agco maraging 350 para caracterizar a
probabilidade de encontrar determinadas orientacdes (hkl)[uvw] na amostra do material.

A densidade de probabilidade que nao indica presenca de textura € igual a 1. Nos dbacos
das FDOC's, a orientacdo de um cristal € definida segundo trés angulos, denominados angulos
de Euler, os quais constituem trés rotagdes consecutivas aplicadas aos eixos [100], [010] e [001].

A figura 41 mostra o dbaco contendo todas as posi¢des das principais orientagdes ao
longo dessas fibras [30]. Os planos (hkl) sdao representados pelas linhas e as dire¢des [uvw] pelos

pontos sobre estas linhas [31].
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Figura 301 - Abaco com as posi¢des das principais orientacdes ao longo das fibras RD, ND e TD para
secdo de @, =45°.
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Nas figuras 41 (a-d) s3o mostradas as FDOC'S das amostras envelhecidas nas

temperaturas de 450, 480, 550 e 600°C.
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Figura 312 - FDOC'S das amostras envelhecidas a 450°C e resfriadas ao ar (a) e nitrogénio liquido (b) e
amostras envelhecidas a 480°C resfriadas ao ar (c) e nitrogénio liquido (d).

As figuras 42 (a) e (b) correspondem as amostras envelhecidas a 450°C resfriadas ao ar e
nitrogénio liquido respectivamente. As figuras 42 (c) e (d) correspondem as amostras
envelhecidas a 480°C resfriadas ao ar e nitrogénio liquido. Observa-se que a textura
caracteristica é tipica de uma microestrutura ferritica, uma fibra principal {111} com textura
acentuadaem {111} <110>e {111} <112>.

Outra importante caracteristica € a de que as amostras envelhecidas a 450°C sdo as que
possuem maiores intensidades de textura, o que pode ser devido ao fato de que a 450°C inicia-se

a formacao de compostos intermetdlicos, como proposto por Tewari et. al. [28].
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Figura 323 - FDOC's da fases martensiticas das amostras envelhecidas a 550°C (a) e 600°C (b)

resfriadas ao ar. FDOC's da fases austeniticas das amostras envelhecidas 550°C (c¢) e 600°C (d) resfriadas

envelhecidas a 550 e 600°C resfriadas ao ar respectivamente. A textura caracteristica € tipica de
uma microestrutura de liga ferritica, uma fibra principal {111} com textura acentuada em {111}
<110> e {111} <112> e alguma textura {001} <110>. Nas figuras 43 (c) e (d) observa-se as
FDOC's das fases austeniticas das amostras envelhecidas a 550 e 600°C resfriadas ao ar.
Constata-se que a intensidade da textura da amostra envelhecida a 600°C resfriada ao ar é maior
que a amostra envelhecida a 550°C resfriada ao ar o que pode ser observado também nos

difratogramas apresentados. Esta reversdo da austenita também foi observada por Tavares et.al.

[3].

56

ao ar.

As figuras 43 (a) e (b) correspondem as FDOC's das fases maretnsiticas das amostras



Verifica-se que o aparecimento da austenita reduz a componente de textura
{001}<110>. A fibra <111> permanece praticamente inalterada. J4 a austenita reversa apresenta

textura similar a de um ago inoxidavel austenitico como pode ser observado nas figuras (c) e (d).

4.4 Analise de Microtextura e Relacao de Orientacao Utilizando a Técnica de EBSD

Com o objetivo de identificar as orientagdes cristalograficas presentes no material nas
diferentes condi¢des de tratamento, bem como, verificar a influéncia dos meios de resfriamento
ap6s o tratamento de envelhecimento sofrido pelo material, foi utilizada a técnica de EBSD
(Electron Backscattering Diffraction).

Além da andlise de microtextura e das orientagdes cristalograficas presentes no
material, a técnica de EBSD também fornece informacdes relativas a presenca de fases que nao
foram claramente observadas pela microscopia 6tica. Como o material é de dificil preparacdo, a
resolucdo das imagens obtidas por EBSD € baixa, portanto foi utilizado um software de
tratamento de imagem chamado RED"s que tem como principal fun¢do interpretar os pontos nao
resolvidos pelo programa de aquisi¢do INCA CRISTAL 300.

Um dos objetivos do presente trabalho foi desenvolver técnicas de preparacdo de
amostras envelhecidas de modo a observa-las através da técnica de EBSD. As figuras 45 a 54
apresentam resultados de EBSD de amostras envelhecidas a 450 e 550°C e resfriadas ao ar e
nitrogénio liquido. Foi utilizado também o software RED"s que possibilita uma melhor andlise
dos resultados.

Nas amostras envelhecidas a 450°C observa-se a aleatoriedade das orientacdes
preferenciais configurando-se uma textura fraca para as amostras envelhecidas e resfriadas ao ar
e em dgua. Nos meios onde a velocidade de resfriamento € maior, ou seja, em nitrogénio liquido,
temos uma orientagdo preferencial mais acentuada.

Na figura 44 estd mostrado o tridngulo unitdrio das cores utilizadas na andlise por

EBSD que indica a orientacao preferencial dos graos analisados.

(] 1o1]

Figura 334 - Tridngulo unitério das cores utilizadas.
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°C resfriada em N, obtida pelo INCA (b) e imagem tratada pelo RED'S (a).
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— Amostra envelhecida a 450° resfriada ao ar obtida pelo INCA (B) e imagem tratada pelo RED's

Figura 345 — Amostra envelhecida a 450°C resfriada em dgua obtida pelo INCA (b) e imagem RED’S (a)
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Figura 378- Amostra envelhecida a 550°C resfriada ao ar obtida pelo INCA (a).Imagem tratada pelo
RED'S (b). Fase austenitica obtida pelo INCA (c). Imagem tratada pelo RED"S (d).

Usando a técnica de EBSD, as tnicas amostras que tiveram a reversdo da austenita em
suas microestruturas foram as amostras envelhecidas a 550 e 600°C resfriadas ao ar. Na figura
48 observa-se a amostra envelhecida a 550°C resfriada ao ar na qual temos as imagens obtidas
pelo INCA (a) e um tratamento da imagem pelo RED's (b) que oferece uma boa resolucao. Em
(c) e (d) tém-se apenas a fase austenitica destacada em colorido para a andlise de sua textura em

relacdo a textura da matriz martensitica.
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(a)

(b) () (d)

Figura 389 - (a) Mapa de orientacdo da dire¢do normal da fase austenitica, (b) Figura de pdlo referenta a
fase martensitica , (c) Figura de pélo referente a fase austenitica e (d) As figuras de pdlo (c) e (d)
sobrepostas.

Na figura 49, observa-se o mapa de orientagdo da direcdo de laminacdo da fase
austenitica e as figuras de pdlo referente a fase austenitica e martensitica. A figura 49 (d) mostra
as imagens das figuras de pdlo da austenita e martensita sobrepostas para constatar as

coincidéncias de planos e dire¢des propostas por Kurdjumov — Sachs.
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Figura 5039 - Imagens da amostra envelhecida a 600°C resfriada ao ar com aumento de 3000X.
(a) Mapa de orientagdo da direcdo normal e (b) de laminacio para martensita.

(c) Mapa de orientagdo da fase austenitica da direcdo normal e (d) de laminacdo.

As figuras 50 (a) e (b) apresentam os mapas de orientac¢do da dire¢do normal e de laminacao
para martensita em uma amostra envelhecida 1 hora a 600°C e resfriada ao ar. As cores
representam diferentes orientacdes conforme mapa de cores da figura 44. As figuras 50 (c) e (d)
sdo os mapas correspondentes a fase austenita. As orientagdes principais sdo (001) [110] e (111)

[11-2] com desvio de 15 graus desta orientacdo.
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(b) ©) (d)

Figura 51 - (a) Mapa de orientagdo da dire¢cdo normal da fase austenitica, (b) Figura de pdlo referenta a
fase martensitica , (c) Figura de pélo referente a fase austenitica e (d) As figuras de pdlo (c) e (d)
sobrepostas.

Conforme estudos feitos por C.Cabus [12], existe uma relacdo de orientagdes segundo
Bain, Kurdjumov-Sachs (K-S), Nishiyama e Wassermann (N-W), nos quais ha uma coincidéncia
de planos e direcdes entre as fases martensiticas e austeniticas.

Para o presente estudo, as relagdes de Kurdjumov-Sachs sdo as que mais se aproximam
pois a familia de planos {111} da austenita € paralela a familia de direcdes da martensita {110}.
Vale lembrar que estas relacdes sdo apenas aproximagdes pois a transformacgdo da austenita em
martensita tem teoria bem estabelecida e tem além da orientagdo que € irracional, a existéncia de
plano de hébito, linha invariante todos matematicamente relacionados.

A figura 51 (a) apresenta figuras de pdlo para a regido marcada em (a). Na figura 51 (b)
referente a fase martensitica estd marcado um dos polos {110}. A figura 51 (c) apresenta a figura
de pdlo da austenita onde sdo mostrados os pélos referentes a familia de planos {111}. Em (d) as
duas figursa de pdlo estdo sobrepostas e pode-se observar a coincidéncia dos pdlos {110}, e
{111}, sugerindo que a relacdo Kurdjumov-Sachs se verifica na reversdo da austenita de agos

maraging 350.
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(b)

Figura 402 - Amostra envelhecida a 600°C resfriada em agua obtida pelo INCA (b) e imagem tratada
pelo RED'S (a).

= Ty - b
(a) (b)
Figura 413 - Amostra envelhecida a 600°C resfriada em N, Obtida pelo INCA (b) e imagem tratada pelo
RED'S (a).

Nas figuras 52 e 53 estdo as imagens das amostras envelhecidas a 600°C resfriadas em
dgua e nitrogénio liquido as quais ndo possuem a fase austenitica em sua microestrutura

conforme os resultados da difracdo de Raios — X.
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Figura 424 - Amostra solubilizada a 870°C resfriada em N, obtida pelo INCA (b) e imagem tratada pelo
RED's (a).

Na figura 54 temos a imagem da amostra apenas solubilizada a 870°C e resfriada em
nitrogénio liquido. O meio no qual a amostra foi resfriada ap6s o processo de solubilizag¢do, nao

influencia na formacao das fases, pois ao ser solubilizada a amostra fica totalmente austenitica.

4.5 - Textura da austenita revertida

Nesta secdo a teoria cldssica de transformagdo da martensita serd aplicada. Os calculos

foram feitos utilizando programa em linguagem Fortram disponivel no endereco

www.msm.cam.ac.uk/phase-trans/index.html. A figura 55 apresenta mapas de orientacdo para

uma amostra de maraging envelhecida a 600° C por uma hora. Em (a) estd mostrada a orientacdo
da austenita revertida; em b, o mapa de orientacdes da martensita e em ¢ estd mostrado o grao

selecionado para estudo da textura.

Figura 435 - (a) Mapa de orientacdo da austenita revertida; (b) mapa de orientagdes da martensita; (c)
grio selecionado para estudo da textura.

A figura 56 apresenta as figuras de pdlos da austenita revertida para o grao selecionado, a

figura de pdlos da martensita e em c, a figura de pdlos da martensita calculada a partir da

64



austenita medida e usando a teoria da martensita anteriormente resumida. Foi assumida para o
calculo a inexisténcia de sele¢do de variantes. E possivel perceber a perfeita concordancia entre a

figura de p6los medida e a calculada.

S o Fole Figus
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Upper hemisphere

Figura 446 - Figura de pdlos da austenita revertida para o grio selecionado; (b) figura de polos da
martensita; (c) figura de pélos da martensita calculada a partir da austenita medida e usando a teoria da
martensita.

Constata-se que a textura da austenita revertida nos acos maraing possui a mesma textura

da austenita mde que deu origem a martensita.
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5. CONCLUSOES

Foi constatado que, quando resfriada a temperatura mais baixa, a austenita revertida

durante o envelhecimento se transforma em martensita.

Foi atribuido a esta transformacdo o fato desta austenita revertida ser formada em regides

mais ricas em Ni e com uma temperatura Mg abaixo da temperatura ambiente.

Foi desenvolvido um procedimento de preparacdo de amostras envelhecidas para andlise

por EBSD.

A textura das amostras envelhecidas a 450 e 480°C ¢ tipica de uma microestrutura CCC
com fibra principal {111} e textura acentuada em {111} <110>e {111} <112> e nas amostras
envelhecidas a 550 e 600°C também possuem uma microestrutura de uma liga CCC, com fibra
principal {111} e textura acentuada em {111} <110>e {111} <112> e alguma textura {001}
<110>.

Na anélise de EBSD conclui-se que as inicas amostras que apresentaram fase austenitica

em sua microestrutura foram as amostras envelhcidas a 550 e 600°C resfriadas ao ar.

A textura da austenita revertida nos acos Maraging possui a mesma textura da austenita

mae que deu origem a martensita.

As amostras que possuem austenita retida, ou seja, as amostras envelhecidas a 550 e

600°C resfriadas ao ar, obedecem rigorosamente a teoria cldssica da formacao da martensita.

As relacdes de Kurdjumov-Sachs se mostraram uma boa aproximagdo entre a austenita

revertida e a martensita.
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