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RESUMO

Os acos maraging sdo requisitados pelas inddstrias, principalmente aeronautica e naval, por
sua resisténcia mecénica e tenacidade, além de boa resisténcia a corrosdo e ductilidade. Mas
seu grande diferencial esta na capacidade de tornar-se mais resistente por meio de tratamentos
térmicos de solubilizacdo seguida de envelhecimento. As classes 300 e 350 desse aco sdo as
mais difundidas, com isso, procura-se estudar e entender suas propriedades e desenvolver
novas formas de producdo desse material. Para isso, utilizou-se de a¢o maraging 300
produzido por manufatura aditiva, Direct Metal Laser Sintering (DMLS), o qual foi tratado e
analisado em trés estados: como recebido, solubilizado (820°C/1h) e solubilizado/envelhecido
(480°C/5h). O material nos trés estados foi submetido a difracdo de raios-x para producdo de
figuras de polo e FDOC’s, tornando possivel a analise de macrotextura, microscopia éptica e
eletronica de varredura, possibilitando caracterizacdo da microestrutura gerada pela técnica de
fabricacdo, e microdureza, para verificacdo de efetividade dos tratamentos térmicos em
compara¢do com o material como recebido. Verificou-se presenca de fases dispersas de
oxidos de Ti e Al nos trés estados, além de ter-se verificado a diminui¢do da microdureza no
estado solubilizado e o aumento no estado envelhecido, se comparado ao material como

recebido.

Palavras-chave: A¢os maraging. Manufatura aditiva. Textura cristalogréfica.



ABSTRACT

Maraging steels are required by industries, mainly aeronautics and naval, for their mechanical
resistance and toughness, as well as good resistance to corrosion and ductility. But its great
differential is in the ability to become more resistant through heat treatments of aging. As the
classes 300 and 350 of steel are more widespread, with this, we try to find and understand
their properties and develop new ways of producing this material. For this purpose, it was
used maraging 300 produced by additive manufacture, Direct Metal Laser Signaling (DMLS),
which was treated and analyzed in three states: as received, solubilized (820°C/1h) and aged
(480°C/5h). The material in the three states was subjected to X-ray diffraction for the
production of poles and ODF, making possible a texture analysis, optical microscopy and
scanning electron, making possible the characterization of the microstructure generated by the
fabrication technique, and microhardness, for selection of effectiveness of thermal treatments
in comparison to the material as received. There was presence of dispersed phases of Ti and
Al oxides in the three states, in addition to the reduction of the solubilized state microhardness

and increase in the aged state when compared to the material as Received.

Keywords: Maraging Steel. Additive Manufacture. Crystallographic Texture.
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1 INTRODUCAO

Os acos maraging sdo metais com matriz martesitica de alta resisténcia mecanica,
que sofrem precipitacdo de fases intermetalicas, quando submetidos a tratamento térmico de
endurecimento por precipitacdo, também conhecido como envelhecimento. Isso aumenta sua
dureza significativamente, sendo essa uma caracteristica importante e vantajosa para esses
materiais. Assim como sdo muito utilizados pelo fato de continuarem com boa ductilidade e
tenacidade ap6s endurecidos.

Esse tipo de aco também tem caracteristicas diferentes quando submetido a
tratamento térmico de solubilizacdo. Nesse tratamento visa-se a dissolucdo dos elementos de
liga na matriz a partir de aquecimento e permanéncia do material em regido monofasica de
seu respectivo diagrama. O material analisado apresenta menor dureza e maior ductilidade,
quando no estado solubilizado, facilitando conformagéo mecéanica, por exemplo.

A técnica Direct Metal Laser Sintering (DMLS) € um tipo de manufatura aditiva,
gue consiste em um processo de sinterizacdo do p6 do material por meio de fonte de calor a
laser de alta frequéncia. Nessa técnica, 0 componente € formado camada por camada, e seu
projeto é fornecido para o equipamento por meio de softwares de ilustracdo tridimensional. O
resultado sdo componentes com dimensdes e formatos proximos ou iguais ao do produto final
(near net shape), por esse motivo essa técnica também € conhecida como prototipagem
rapida. Dessa forma, trabalhos de usinagem apdés fabricacdo ndo sdo necessarios, diminuindo
tempo de producdo, que em escala industrial aumenta produtividade e diminui custos. Por
esses motivos, as técnicas de manufatura aditiva vém desenvolvendo-se muito réapido.

A andlise da textura cristalografica de um material também é importante, pois
pode impactar diretamente suas propriedades. Quando um material policristalino possui
orientacdo cristalografica preferencial, ou seja, quando muitos de seus grdos estdo orientados
da mesma maneira, diz-se que esse possui textura. Diversas propriedades podem ser
influenciadas pela presenca de textura, como resisténcia mecanica e propriedades magnéticas.

O foco do presente trabalho é analisar a existéncia e comparar a textura
cristalogréfica do agco maraging 300 produzido via DMLS em diferentes estados de tratamento
térmico, além disso, busca-se analisar a microestrutura e propriedades nos diferentes estados.

Assim como, analisar viabilidade de fabricacdo de tal material via manufatura aditiva.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar a microestrutura por microscopia optica e eletrbnica de varredura e a
evolucdo da textura cristalografica de um ago maraging 300, produzido por manufatura
aditiva DMLS, nos estados como produzido, solubilizado e solubilizado/envelhecido, por

meio de analise de figuras de polo e FDOC’s geradas por difracao de Raios-X e por EBSD.

2.2 Objetivos especificos

e Caracterizar e comparar a microestrutura do material nos estados como recebido,
solubilizado e solubilizado/envelhecido, fabricado via manufatura aditiva DMLS;

o \erificar efetividade dos tratamentos térmicos por meio da realizacdo de microdureza
e analise microestrutural;

e Analisar qualidade do processo DMLS para producdo de componentes net shape em
aco maraging 300;

e Comparar a microtextura com a macrotextura do material produzida via EBSD e

difracdo de Raio-X, respectivamente.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Tratamentos Térmico

Os tratamentos térmicos, sao procedimentos que utilizam varia¢es controladas de
temperatura, tempo, atmosfera e resfriamento, ou seja, sdo ciclos especificos de aquecimento
e resfriamento, que tém como objetivo gerar uma modificacdo microestrutural no material,
que, por sua vez, objetivam a modificacdo das propriedades deste, conferindo-lhe
caracteristicas determinadas. (CHIAVERINI, 2012)

Desta forma, a microestrutura objetivada acarretara em propriedades especificas,
as quais podem ser mecanicas, magnéticas e/ou fisico-quimicas.

Existem diversos tipos de tratamentos térmicos em agos, como recozimento,
recristalizacdo, témpera, normalizacdo, austémpera, martémpera, entre outros. No caso dos
acos maraging, dois tratamentos sdo muito importantes: solubilizac&o e envelhecimento.

O tratamento térmico de Solubilizacdo consiste em manter o material a uma
temperatura em que s6 haja uma Unica fase, até que todo o soluto esteja dissolvido na matriz,
formando uma solugdo sélida monofasica supersaturada (CALLISTER, 2009). Este
tratamento é seguido de resfriamento rapido para evitar a difusdo do soluto e formacdo de
segunda fase. No caso dos acos, a regido monofasica do respectivo diagrama € a da austenita
(v), e a temperatura utilizada para garantir a austenitizacdo de um ago com tdo pouco carbono
como o maraging é de 820°C, como indicado na Figura 1 (CHIAVERINI, 2012).

Figura 1 - Diagrama Fe-C em corte.

1000

g

80O

temperatura em °C

600 H

500

%C em peso

Fonte: CIMM.
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Apos a solubilizacdo, é possivel fazer o tratamento térmico de precipitacdo, ou
também conhecido como envelhecimento, em que o material é aquecido a uma temperatura,
geralmente, em uma regido binaria de seu diagrama durante o tempo necessario para a
formacéo de uma segunda fase, e em seguida resfriado mais lentamente que na solubilizacéo,
mas a taxa de resfriamento ndo é fator muito importante para esse procedimento. O tempo em
aquecimento definird o tamanho das particulas de segunda fase formada (CALLISTER,
2009).

Para os acos em geral e para o aco especifico deste trabalho a regido bifasica do diagrama é a
regido de ferrita e cementita, e a temperatura de envelhecimento convencionada é de 480°C,

podendo variar.

3.2 Acos Maraging

Os acos maraging sdo acos com muito baixo teor de carbono, 0,03%, porém com
alto teor de elementos de liga, como niquel, cobalto, molibdénio, titanio, entre outros. Esses
acos sdo conhecidos por possuirem matriz martensitica a temperatura ambiente, além de sua
alta resisténcia, alta dureza, alta tenacidade & fratura, boa soldabilidade e estabilidade
dimensional durante tratamento de envelhecimento (YASA, 2010). O teor tdo baixo de
carbono que esse material possui, produz um martensita CCC (Cubica de corpo centrado) ao
invés de TCC (Tetragonal de corpo centrado), visto que sem o carbono nos intersticios nao

ocorre 0 alongamento da estrutura, como pode ser comparado na Figura 2.

Figura 2 - Representacdo esquematica de célula unitaria
CCC (a) sem e (b) com atomo intersticial.

a) b)

Fonte: GLORIA, 2010.

Além disso, uma forte caracteristica desses acos &€ o fato de eles serem
endureciveis por precipitacdo ap0s tratamento térmico de solubilizacdo seguido de

envelhecimento. Os precipitados formados no envelhecimento geram tensdes e deformacoes
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na rede cristalina desses acos e ocasionam regides de dificuldade aos movimentos das
discordancias durante a deformacdo pléstica. Como resultado a liga torna-se mais resistente e
dura (CALLISTER, 2009).

A criacdo dos acos maraging veio da modificacdo de acos inoxidaveis, contendo
niquel, com adicdo de elementos de liga, como aluminio e titanio. Adi¢6es de cobalto somente
foram iniciadas em 1960, quando a presenca desse elemento juntamente com o molibdénio
proporcionou aumento importante na resisténcia mecanica do aco (LOPES, 2007).

Dependendo da composi¢do quimica do maraging, este terd um grau diferente, um
nimero que define essa caracteristica, como 250, 300, 350. O grau ou classe dos agos
maraging referem-se as respectivas resisténcias mecanicas desses em Ksi (MENEZES, 2008).

Abaixo temos uma tabela com a composicdo de alguns graus de maraging (Tabela 1).

Tabela 1 - Composicéo de diferentes classes de ago maraging.

Maraging Composicao (%p)

Classe Ni Co Mo Ti Al
200 17-19 8,0-9,0 3,0-35 0,15-0,25 0,05-0,15
250 17-19 7,0-8,5 4,6 -5,2 0,3-0,5 0,05-0,15
300 17 -19 85-95 4,6-5.2 0,5-0,8 0,05-0,15
350 17,5-18,5 12-12,5 3,8-4,6 14-17 0,10- 0,15

Fonte: MENEZES, 2008.

3.3 Textura Cristalografica

Os materiais policristalinos, 0s quais possuem mais de um grdo em sua estrutura,
geralmente, possuem isotropia, ou seja, cada grdo formado possui orientacdo cristalografica
diferente dos outros gréos, resultando em propriedades semelhantes em todas as direcdes,
como observado na Figura 3 (b). Entretanto, quando os grdos do material seguem uma
orientacdo preferencial (Figura 3 (a)), ou seja, varios grdos com mesma orientacdo
cristalogréafica, denomina-se que o material possui textura, assim, este ndo tera mais
propriedades iguais independente da direcdo, logo ele sera denominado como anisotrépico
(SILVA, 2005).
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Figura 3 - Esquema de orientacdo de grdos de material (a) com e (b) sem
textura.

(a) (b)

Fonte: SILVA, 2005.

O estudo da textura dos materiais € importante para muitas aplicacdes, como
estampagem para industria automobilistica, visto que na direcdo da deformacdo o material é
mais dactil do que na direcdo perpendicular a essa. Além das propriedades mecéanicas, a
orientacdo preferencial pode influenciar nas propriedades magnéticas.

A mensuracdo da textura de um material de maneira macro € realizada por
difracdo de Raio-X. Com as medidas de difracdo é possivel construir figuras de polo, as quais

viabilizam a produgdo de FDOC’s.

3.3.1 Figuras de polo

As figuras de polo sdo representaces em plano de uma esfera imaginaria, também
chamada de esfera de referéncia (Figura 4), em volta da amostra analisada por raios-X, que
recebe o feixe refletido da radiacdo, se muitos planos de mesmos indices estdo orientados
paralelamente a superficie da amostra, mais intenso sera a recepcdo desses raios em
determinada regido da esfera, logo a figura de polo mostrard essa regido com intensidade
maior. Na Figura 4 pode-se observar a projecdo estereografica da esfera de referéncia,
formando-se um circulo plano o qual formara a figura de polo. Deve-se deixar claro que as
figura de polo representam apenas familias de planos, assim sendo, ndo representam
informagdes completas da textura do material analisado, apenas indicam os planos mais

frequentes.



20

Figura 4 - Projecéo estereografica da esfera de referéncia de uma amostra.
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Fonte: CULLITY, 1956.

3.3.2 Funcdao de Distribuicdo de Orientacdo Cristalografica (FDOC)

As FDOC'’s ndo podem ser medidas, mas calculadas a partir das figuras de polo
do material analisado. Por meio das FDOC'’s € possivel identificar ndo apenas os planos mais
comuns, mas também as direcbes que esses planos estdo. Assim uma FDOC indica a
densidade de probabilidade de haver orientacdes especificas (hkl)[uvw] no material analisado,
tendo-se uma descri¢cdo completa e quantitativa da textura. Um material sem textura apresenta
tal probabilidade igual a 1. Em uma FDOC a orientacdo do cristal é relacionada com a
orientacdo do material (peca) por trés angulos, conhecidos por angulos de Euler, que séo o1, ¢
e ¢2. A orientacdo do material ¢ determinada por DL, DT e DN, as quais sdo respectivamente

as direcOes de laminacéo, transversal e normal (MORAIS, 2013).
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3.4 Manufatura aditiva

A manufatura aditiva ou Addictive Manufacturing (AM) em inglés, é o termo utilizado para
indicar processo de manufatura os quais produzem pecas a partir de um projeto em um
software, como impressdo 3D, DLP (Digital Light Processing), DMLS (Direct Metal Laser
Sintering) ou SLS (Selective Laser Sintering) ou ainda SLM (Selective Laser Melting). O
DMLS foi utilizado para a producdo do material analisado, sendo um processo em que se
utiliza o p6 do material que se deseja obter em uma camara controlada, a qual possui um
dispositivo de distribuicdo do p6 em camadas, o laser sinteriza o p6 localmente, formando o
produto camada por camada de acordo com o projeto elaborado no software. Quando a
camada é sinterizada pelo laser, mais uma camada de pé é colocada, e assim, 0 processo

continua até a finalizacdo do produto (BARUCCA, 2015).

Figura 5 - Representacdo do processo de
fabricacdo DMLS.
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Fonte: HOEGES, 2015.

O processo DMLS possui alta preciséo, o que leva a producgdo de pecas near net
shape (proximo ao formato desejado) e até net shape (exatamente no formato desejado),
diminuindo ou eliminando necessidade usinagem ou retrabalhos posteriores. Em outras
palavras, o produto é produzido exatamente como foi projetado no software, tendo seus
detalhes feitos com exatiddo da ordem de micrometros. Tal método ainda permite diversos
ajustes de parametros, como angulo de rotagdo entre as camadas, largura do feixe, intensidade

do laser, atmosfera (controlada ou n&o), distancia entre feixes, espessura de camada, entre

outros.
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A variagdo dos parametros, como intensidade do laser, velocidade do feixe,
espessura da camada e espaco entre feixes, podem ser extremamente significantes para a
densidade do material produzido, refletindo em possiveis trincas e poros internos ao material
(BAI, 2017).

3.5 Solidificacéo

Existem basicamente trés tipos de interface de solidificacdo: planar, celular e
dendritica. A primeira ocorre geralmente em materiais puros, visto que a interface plana
consegue se estabilizar ao longo de todo processo de solidificacdo. As duas Ultimas ocorrem
geralmente em ligas, devido a presenca de outros elementos diferentes da matriz, os quais
estdo dissolvidos como solutos.

Se durante a solidificacdo o gradiente de temperatura diminuir abaixo de um valor
critico, dependendo do material, a frente de solidificacdo comecara a formar regides que
solidificam de forma preferencial as outras, isso é chamado de resfriamento constitucional
(Figura 6). Nesse momento as células (bragos) comecam a crescer mais rapido que as regides
vizinhas. O material solidifica mais facilmente, rejeitando soluto, assim em torno das células
o material liquido esta rico em soluto, adquirindo composicédo diferente do solidificado. Como
a temperatura de fusdo dessa nova composi¢do mais concentrada é maior que o material com
pouco soluto a regido em volta do braco formado tem cada vez mais dificuldade para
solidificar. Dessa forma, quanto mais soluto é expulso para o liquido, mais as células crescem
e mais tempo a regido do entorno permanece no estado liquido. Caso, a taxa de resfriamento
seja bastante lenta, 0 mesmo processo de rejeicdo de soluto pode ocorrer na regido entre as
células, e bracos laterais crescem perpendicular as células primarias. Nesse momento, a
solidificacéo ¢ dita dendritica (PORTER, 1992).
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Figura 6 - Gréafico Temperatura vs. Distancia que mostra
regiao de resfriamento constitucional (regido rachurada).
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Fonte: PORTER, 1992.

A diferenca entre essas duas formas de solidificagdo esta exposta nas Figuras 7 e
8. Sabe-se que dependendo da forma solidificada, celular ou dendritica, tem-se

microestruturas diferentes e assim, propriedades também diferentes.

Fonte: PORTER, 1992.
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Figura 8 - Crescimento dendritico.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Material

O material utilizado foi um aco maraging da classe 300 fabricado a partir de po
metélico cuja composi¢do é mostrada na Tabela 2. O material foi produzido através de
manufatura aditiva, por meio da técnica Direct Metal Laser Sintering (DMLS). Foram

produzidas amostras em formato cubico de 15 mm de aresta, como mostra a Figura 8.

Tabela 2 - Composicao quimica do p6é metélico utilizado.

Fe Ni Co Mo Ti Al Cr,Cu C Mn, Si P, S

Bal. | 17-19 | 85-95 | 45-52|06-08 |0,05-0,15| <0,5 |<0,03| <0,1 |<0,01

Fonte: EOS, 2014.

Figura 9 - Amostra no estado como produzida.

Fonte: Prépria do autor.

A amostra Unica foi levada ao MEV antes de qualquer preparagdo para observagdo
da qualidade superficial que o processo de producéo oferece e analise da estrutura presente no
topo da amostra, como pode ser observado na Figura 8.

A amostra foi cortada em meia espessura como pode ser observado na Figura 9
(b), mantendo-se uma parte no estado Como produzido e a outra parte solubilizada. Apo6s
todas as andlises serem realizadas na parte Como produzida, esta foi submetida a

solubilizacéo e envelhecimento.
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4.2 Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos foram realizados em forno mufla EDG 3P-S, para a
solubilizacdo utilizou-se temperatura de 820°C por 1 hora, e para o envelhecimento 480°C por

5 horas, ambos tratamentos seguidos de resfriamento em &gua.

4.3 Difracdo de Raio-X

Os trés estados foram preparados para difracdo de raio-X, seguindo lixamento até
600 mesh e remogdo de camada deformada com reagente especifico (5% HF + 95% H»0,).
Apbs aquisicdo de difratograma, foram realizadas as medidas de textura para cada pico
(plano) encontrado. As medidas foram levadas ao programa Mtex® para aquisicdo das figuras
de polo e FDOC’s, sendo também analisadas pelo software Labotex®, para comparagio e
padronizacédo de resultados.

4.4 Preparacdo de amostra

4.4.1 Preparacao matalogréafica 1

O material passou por preparacdo metalografica iniciada com embutimento com
resina de cura a quente, baquelite, seguido de lixamento com lixa d’agua até 2500 mesh. O
polimento foi realizado mecanicamente com pasta diamantada até 1 um, seguido de ataque
quimico com Nital 2% por:

Como produzida: 2,5 minutos

Solubilizada: 3,5 minutos

Envelhecida: 5 ciclos de 10 segundos de ataque com 10 segundos de polimento

com pasta diamantada de 1 pm

4.4.2 Preparacao metalogréfica 2

As amostras nos trés estados passaram por lixamento e polimento como na
Preparacdo metalogréfica 1, e, em seguida, veladas para politriz automética para polimento
com silica coloidal por:

Como produzida: 5 horas
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Solubilizada: 3 horas
Envelhecida: 6 horas

4.5 Microscopia optica e eletrénica de varredura

As amostras nos trés estados de tratamento térmico passaram pela Preparacéo
matalografica 1 para a realizacdo de micrografias Opticas, em microscépio Optico Zeiss e
software Axiovision, e eletronicas de varredura, em MEV Philips XL30, no caso da amostra
Como produzida foram analisadas as regides do topo e da lateral (Figura 9). E apenas regido
lateral dos estados solubilizado e envelhecido. Tabém foi utilizado segundo ataque na amostra
Como produzida, 10mL silica coloidal + 2mL agua destilada + 0,2g persulfato de aménio, em

politriz automatica por 40 segundos para melhor revelacdo da martensita.

Figura 10 - Regides de analise microestrutural, a) topo e b) lateral.

a) b)

Topo Lateral

Fonte: Prépria do autor.

4.6 EBSD

As amostras nos trés estados passaram pela Preparacdo metalografica 2, sendo
analisadas em MEV Philips XL30, sendo produzidos mapas e linescans, estes com
magnificacdo de 2000x, step size de 0.3, gerando 15000 pontos, conseguindo melhor

amostragem para textura.
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4.7 Microdureza

As amostras em todos os estados foram submetidas a microdureza em
microdurémetro Shimadzu com 1 HV de carga para o estado envelhecido e 0.5 HV para os
demais, por 10 segundos. Foram medidos 20 pontos por amostra com 1,5 mm de distancia

entre um e outro.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 11 abaixo, mostra o diagrama fracdo de fase austenitica por temperatura
do aco maraging 300. Observa-se que no intervalo indicado (800°C a 860°C) existe apenas
austenita (y), ou seja, a temperatura de tratamento de solubilizagdo fornecida pelo fabricante
do material, de 820°C, garante austenitizacdo necessaria para efetividade do tratamento
térmico. A tabela 3, abaixo do diagrama, informa a composicédo utilizada para sua geracdo do
grafico a partir do software THERMOCALC®.

Figura 11 - Diagrama de fragdo de fase (y) vs. Temperatura.

1

0.5

Fragao de fase ()

800 810 820 830 840 850 860

Temperatura(°C)

Fonte: Prépria do autor.

Tabela 3 - Composicéo utilizada para geracdo do Diagrama de fracdo de fases.

Composicéo para célculo do diagrama (%p)

Ni Co Mo Ti C Fe
18 9 5 0,7 0,03 Bal.
Fonte: Prépria do autor.

A Figura 12 apresenta parte do topo do material como produzido, o qual continha
uma grade nessa regido, com pode ser observado na Figura 9. A medicdo da largura da grade
mostrada na Figura 12, revela a precisdo do método DMLS em produzir tal regido com cerca
de 0,13 mm.
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Figura 12 - MEV do material como recebido, apresentando medida da espessura da
estrutura desenhada em seu topo.
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Fonte: Propria do autor.

A Figura 13 mostra a microestrutura via microscopia éptica do material como
fabricado na regido do topo. As Figuras 14 (a) e (b) mostram a mesma regido via microscopia
eletrénica de varredura. E possivel verificar na Figura 12 a presenca de faixas do material em
varias direcdes. 1sso era esperado pelos parametros de fabricacdo, além disso, observa-se entre
uma camada e outra a regularidade da rotacdo feita pelo laser de 67°. Foi verificada pouca
porosidade aparente na regido do topo da amostra, como indicado pelas setas pretas, sendo tal
porosidade em sua maioria presente nos contornos entre as faixas geradas pela passagem do
laser, 0 que indica que a distancia entre passes do laser deveria ser menor para garantir
minimizacao de defeitos e sobreposi¢édo de faixas.

Além disso, percebe-se, na Figura 14 (b), a estrutura celular bem definida em vista
superior formada em faixas distintas, como pode ser comparado com a Figura 6, e contornos
bem definidos entre as faixas. Tal estrutura de solidificacdo tambeém foi encontrada por Bai et

al (2017), em estudo de variacdo dos parametros de SLM na producéo do mesmo material.



Fonte: Prépria do autor.

Figura 13 - Micrografia 6ptica da regido do topo. Ataque quimico: Nital 2%.

31



Figura 14 - Micrografia eletronica de varredura do material como fabricado, regido
do Topo (a e b). Ataque quimico: Nital 2%.
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Fonte: Prépria do autor.
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A Figura 15 abaixo mostra a microestrutura do material, via microscopia Optica,
no estado como fabricado na regido lateral. As Figuras 16 e 17 revelam a mesma regiéo, via
microscopia eletronica de varredura. E possivel verificar os contornos dos corddes formados
pela passagem do laser, semelhantes a sucessivos corddes de solda. Dentro de cada um,
observa-se a presenca de microestrutura semelhante entre si, sendo a vista lateral da
solidificacdo celular. A seta branca no canto superior esquerdo indica a dire¢do de crescimento
das camadas. A seta preta apresenta um poro entre dois corddes, assim como foi encontrado

no topo.

Figura 15 - Micrografia Optica do material como fabricado, regido Lateral. Dois ataques: Nital
2% e politriz automatica (10mL silica coloidal + 2mL agua destilada + 0,2g persulfato de
amonio).

Fonte: Prépria do autor.

Na Figura 16 observa-se os corddes com a estrutura de solidificacdo celular e o

crescimento de solidificacdo das camadas indicado pela seta branca. A Figura 17 representa a
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fase que foi encontrada de maneira dispersa na matriz, a qual na maioria das vezes esta
posicionada nas interfaces entre corddes e apresenta coloragdo mais escura que a matriz com
trincas no seu interior.

Foi realizado mapa de EDX nessas fases (Figura 18 (a) e (b)) e todas
apresentaram alto teor de Ti e O, além de Al significativo. Assim, pode-se afirmar que sdo
Oxidos de titanio-aluminio (TiO2.Al2.03), semelhante ao encontrado por Yasa et al (2010), em
estudo microestrutural desse mesmo material produzido pela mesma técnica. Além disso, 0s
mapas (Figura 18 (b)) mostram que essas fases sdo pobres em Ni, Co, Mo e Fe. A analise de
EDX pontual esta apresentada na Tabela 4 com os valores percentuais dos elementos, que
confirmam o mostrado nos mapas. As trincas dessas fases provavelmente formaram-se
durante o processo de fabricacdo, visto que a técnica DMLS produz camadas a partir de fusdo
localizada, ou seja uma pequena parte do material funde e resfria rapidamente gerando muitas
tensbes, 0 que um material cerdmico com um Oxido ndo suporta e acaba trincando. As
manchas mais claras presentes no interior das fases mostraram-se ser parte da matriz, que com
a turbuléncia gerada pelo laser pode ter havido mistura com a fase formada, e apds
solidificacdo ndo conseguiu difundir para fora da mesma.

O estado solubilizado (Figura 19 (a) e (b)) apresentou mudancga na microestrutura,
mas com alguns contornos dos cord@es anteriores, além disso ainda apresentou algumas fases
dispersas, indicadas pelas setas pretas na Figura 19 (a). Uma dessas fases pode ser observada
na Figura 20, a qual apresenta-se entre contornos dos corddes anteriores. Apesar de ainda
conter os contornos dos cordbes remanescentes, os graos, observados na Figura 20,
apresentam-se bem definidos, sendo esses pequenos e independentes dos contornos dos
corddes. As ripas de martensita sdo claramente visiveis (circulo vermelho).

O estado envelhecido (Figura 21) apresentou microestrutura muito semelhante ao
encontrado na literatura desse material produzido por outras formas. Pode-se afirmar que a
estrutura &€ martensitica e que os contornos dos corddes ndo sdo mais visiveis. A Figura 22

apresenta a estrutura envelhecida com ripas de martensita bem definidas.



Figura 16 - Micrografia eletronica de varredura do material como fabricado.
Dois ataques: Nital 2% e politriz automatica (10mL silica coloidal + 2mL
agua destilada + 0,29 persulfato de amonio).
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Fonte: Prépria do autor.

Figura 17 - Micrografia eletronica de varredura de TiO2.AI203 no material
como fabricado. Dois ataques: Nital 2% e politriz automatica (10mL silica
coloidal + 2mL &gua destilada + 0,29 persulfato de aménio).
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Fonte: Prépria do autor.
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Figura 18 — (a) Regido de geracdo do mapa de EDX; (b)
mapas dos elementos.
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Fonte: Propria do autor.



Tabela 4 - Quantificagdo dos elementos encontrados no EDX em ponto.

Elemento Tipo de Concentracao K Ratio 0% _p% Férmyla
Linha aparente Sigma = padrédo
Al K series 5.48 0.03934  8.87 0.07 Al203
Si K series 0.29 0.00232  0.44 0.03 Si02
Ti K series 58.00 0.58001 63.90 0.16 Ti
Fe K series 16.26 0.16264 19.65 0.12 Fe
Co K series 1.81 0.01814  2.20 0.09 Co
Ni K series 3.14 0.03136 @ 3.72 0.09 Ni
Mo L series 0.90 0.00902 1.23 0.09 Mo
Total: 100.00

Fonte: Prépria do autor.

Figura 19 - Micrografia Optica no estado solubilizado (a) 100x e (b) 500x. Ataque
quimico: Nital 2%

o by

Fonte: Prépria do autor.



Fonte: Prépria do autor.

Figura 20 — Microscopia eletronica de varredura do estado solubilizado.

Acc.V SputMaQJ‘ -Det WD Exp £ |————| 10 um

20.0 KV 4615@60x'SE 100 1

Fonte: Prépria do autor.
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Fonte: Prépria do autor.

Figura 22 - MEV do estado envelhecido.
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Fonte: Prépria do autor.
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Figura 23 - Difratograma dos estados Como produzido e Solubilizado.
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Fonte: Prépria do autor.

Os difratogramas da Figura 23 mostram os estados Como produzido e
Solubilizado, ambos com picos em posi¢Ges que indicam fase martensitica, ja esperado por
esse tipo de material. Importante ressaltar que picos referentes a fase austenitica, que
poderiam indicar presenca de austenita revertida, ndo foram identificados.

As medidas de macrotextura, figuras de polo, estdo dispostas nas Figuras 24 (a) e
(b) abaixo dos estados como produzido e solubilizado, respectivamente, nas quais é possivel
observar que o plano predominante continuou sendo o (110), mesmo ap0s tratamento térmico
de solubilizacdo. Mas observa-se que a intensidade do plano diminuiu um pouco. A partir das
figuras de polo inversas (Figura 25), observa-se intensidades baixas, tanto em (001) quanto
(101), indicando a pouca textura presente no material, tendo em vista que 1 representa a
auséncia de textura e as figuras de polo inversas mostram intensidades maximas de 1,4 para
Como produzida e 1,3 para Solubilizada.

Nas Figuras 26 (a) e (b), observa-se as FDOC’s dos estados como produzido e
solubilizado, as quais também apresentam baixissima intensidades, além de ndo apresentarem
regides especificas de intensidade mais elevada, o que indica a auséncia de textura do material
analisado.

Nos resultados de microtextura dos trés estados, obtidos a partir das medidas de
EBSD (Figura 27 (a), (b) e (c)), pode-se observar também forte intensidade em ¢ = 90°, mas
agora nao em forma de fibra, mas proximo a @1 = 90°. Além de intensidade consideravel em ¢

= 30°. Isso poderia indicar textura em (110)[001], mas nédo se pode afirmar tal informacao,
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visto tamanha oposi¢do com os resultados de macrotextura e devido ao fato da medida ja
considerar simetria ortorrombica, a qual o material ndo apresentou na macrotextura. Esses

fatores podem ter induzido equivoco no calculo das FDOCs.

Figura 24 — Figuras de polo geradas por Difracdo de Raio-X dos estados (a) Como produzido
e (b) Solubilizado.
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Fonte: Prépria do autor.



42

Figura 25 - Figuras de polo inversas dos estados (a) Como produzido e (b) solubilizado.
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Fonte: Prépria do autor.

solubilizado.

Figura 26 — FDOC’s geradas po Difracdo de Raio-X dos estados (a) como produzido e (b)
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0 o0 92
4,=0-360
a'-5.00

90




43

mar_sol_RX
Levels

13
I 1.0
Max=1.332
Min=0.791

2017/12/13

b)

© 50 02
6,-0-360
aleso0

S0

(4]

Fonte: Prépria do autor.

Figura 27 — FDOC’s geradas por EDSD dos estados (a) Como produzida, (b) Solubilizada e

(c) Envelhecida.
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Figura 28 - Mapas de EBSD dos estados (a) Como produzido, (b) Solubilizado e (c)
Envelhecido.
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Fonte: Prépria do autor.

Os mapas de EBSD (Figura 28) indicam os contornos de grdos dos trés estados, 0s
quais ndo seguem os contornos dos corddes gerados pela passagem do laser do processo de
fabricacdo. O estado Como produzido apresentou grdos colunares no sentido de crescimento
das camadas, assim como foi observado por Ribamar (2016), em trabalho com mesma
técnica, mas utilizando liga de niquel. Além disso, observa-se que nenhum dos estados
apresenta orientacdo preferencial entre os gréaos.

A microdureza encontrada foi plotada em um gréfico de variancia com 95% de
confiabilidade (Figura 29). E possivel observar que a média de microdureza do estado
envelhecido é bem mais elevado do que os outros estados, cerca de 550 HV, o que ja é

esperado pelo processo de endurecimento por precipitacdo que ocorre no envelhecimento. A
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amostra solubilizada apresentou a menor media de dureza, 276 HV, e a como produzida 350

HV.

Figura 29 - Gréafico de variancia de microdureza dos trés estados.
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300
250 - . .
Env Sol CR
Estado

Fonte: Prépria do autor.
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4 CONCLUSAO

O material produzido via DMLS apresentou 6timo acabamento, precisdo, poucos
poros, o0 que indica que € possivel sua fabricacdo para a inddstria de aco maraging 300 por
essa técnica, além de j& apresentar boa dureza no estado como produzido. As microestruturas
encontradas foram bem diferentes entre os estados do material, 0 como produzido apresenta
fortemente a estrutura celular de solidificacdo e os contornos dos corddes formados pela
passagem do laser. O solubilizado apresentou ainda os contornos dos corddes e fases dispersas
na matriz, mas apresentou microestrutura diferente do estado anterior e diminui¢do da dureza,
0 que indica efetividade do tratamento térmico com os parametros utilizados. O estado
envelhecido apresentou microestrutura semelhante ao aco maraging envelhecido produzido
por outros meios mais tradicionais com ripas de martensita bem definidas, além de alta
dureza, mostrando a efetividade do tratamento térmico. A partir dos resultados de EBSD
inferiu-se que os contornos dos corddes gerados pelo laser ndo delimitam os gréos do
material, ao invés disso os grados do estado como produzido sdo alongados/colunares paralelos
a direcdo de crescimento das camadas. Tampouco os grdos dos estados solubilizado e
envelhecido seguem os contornos dos corddes. O processo de fabricacdo gera fases dispersas
ao longo da matriz, as quais sdo Oxidos de Ti e Al. O material ndo apresentou textura
significativa em nenhuma direcdo, mesmo com gréos colunares na Como produzida, o
resultado de textura via EBSD ndo foi conclusivo, pois ndo apresentou semelhanca com a
macrotextura e pelo método inferir que a estrutura do material possui simetria, o que foi

mostrado oposto nas FDOC’s por difragcdo de raio-X.
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TRABALHOS FUTUROS

Analisar via difracdo de Raio-X o material no estado Envelhecido, para comparagéo

com demais estados de tratamento térmico;

Analisar pecas produzidas pelo mesmo método e com mesmo material, mas com

parametros diferentes, para verificar relacdo com a existéncia de textura;

Investigar regides diferentes das amostras com EBSD, para verificar se ha existéncia

de evolucdo de orientacdo do material;

Investigar com detalhes o processo de solidificacdo do material relacionando a

presenca de segunda fase.
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