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RESUMO

Os acos maraging possuem baixo teor de carbono (<0,02%) e alto teor de niquel. Consistem
em ligas quaternarias Ni-Co-Mo-Ti e que possuem alta resisténcia mecanica e excelente
tenacidade, sendo este nome Maraging atribuido ao mecanismo de endurecimento que sucede
em uma transformacgdo martensitica (mar) + envelhecimento (aging). A elevada resisténcia
mecanica dos acos maraging o torna um material ideal para aplicacdes em diversos campos
desde vasos de alta pressdo de operacdo em processos criticos, componentes aeronauticos,
cascos submarinos até equipamentos esportivos. Esta pesquisa avaliou as relacbes entre
microestrutura e propriedades mecanicas dos acos maraging 18% Ni das classes 300 e 350,
em funcdo de diversos tratamentos térmicos. Dessa forma, teve-se como objetivo estabelecer
relacBes entre tamanho de grao da austenita prévia, que é alterado em funcdo da temperatura
de tratamento de solubilizagdo. Para isso, foram realizados tratamentos de solubilizacdo em
quatro diferentes temperaturas (840°C/1h, 950°C/1h, 1050°C/1h e 1150°C/1h), seguido de
envelhecimento em duas temperaturas (480°C/3h e 560°C/1h), com caracterizacdes
microestruturais, medida do tamanho de grdo da austenita prévia e ensaio de dureza, ap0s
cada etapa. Foram tambem realizadas medidas de raios-X com o intuito de detectar a presenca
de austenita reversa. Para avaliar as propriedades magnéticas, foram feitos ensaios de
Magnetdmetro de Amostra Vibrante (VSM) e ruido magnético Barkhausen. Os efeitos de
fragilizacdo por hidrogénio nas propriedades mecanicas do aco maraging 300 foram avaliados
por ensaios de tracdo com baixa taxa de deformacdo (BTD) tanto ao ar como em solugédo
aquosa de 3,5 % de NaCl aplicando-se um potencial catodico. Foi observado que tanto
hidrogénio difundido nas amostras como o tamanho de grdo da austenita prévia influenciam
nas propriedades mecéanicas do aco maraging 300. As amostras desse aco com menor
tamanho de grdo da austenita prévia apresentaram maior resisténcia mecanica, assim como as
amostras ensaiadas ao ar apresentaram melhor desempenho do que as amostras ensaiadas
hidrogenadas em solucdo aquosa. Trincas induzidas pelo hidrogénio foram observadas nos
contornos de grdo da austenita prévia das amostras hidrogenadas. O tamanho de grdo da
austenita prévia também influenciou as propriedades magnéticas dos acos maraging 300 e
350.

Palavras-chave: aco maraging, tamanho de grdo, fragilizagdo por hidrogénio, propriedades

magnéticas



ABSTRACT

Maraging steels have low carbon content (<0.02%) and high nickel content. They consist of
Ni-Co-Mo-Ti quaternary alloys that have high mechanical strength and excellent toughness,
and the name of this alloy is attributed to the hardening mechanism that occurs in a
martensitic transformation (Mar) + aging (aging). The high mechanical strength of maraging
steels makes it an ideal material for applications in a wide range of fields from high pressure
vessels operating in critical processes, aeronautical components, underwater hulls to sports
equipment. This research aimed to evaluate the relationships between microstructure and
mechanical properties of the 18% Ni grade 300 and 350 maraging steel, and their alterations
due to the series of heat treatments. Thus, the objective of this research was to establish
relationships between prior austenitic grain size, which is altered as a function of solution
annealing temperature. For this purpose, solution treatments were carried out at four different
temperatures (840°C / 1h, 950°C / 1h, 1050°C / 1h and 1150°C / 1h), followed by aging at two
temperatures (480°C / 3h and 560°C / 1h), with microstructural characterization, measurement
of grain size and hardness test, after each step. X-ray measurements were also carried out to
evaluate the presence of reverse austenite. In order to evaluate the magnetic properties,
Vibrant Sample Magnetometer (VSM) and Barkhausen noise tests were performed. The
effects of hydrogen embrittlement on the mechanical properties of the maraging 300 steel
were evaluated by Slow Strain Rate Test (SSRT) both in air and in hydrogenated aqueous
solution of 3.5% NaCl applying a cathodic potential. It was observed that both diffused
hydrogen in the samples and the grain size influence the mechanical properties of the
maraging 300 steel. The samples of this steel with smaller prior austenitic grain size presented
higher mechanical resistance. The samples tested in air presented better performance than the
samples tested in hydrogenated aqueous solution. Hydrogen induced cracking was observed
in the grain boundaries of the hydrogenated samples. The grain size of the prior austenite also

influenced the magnetic properties of maraging 300 and 350 steels.

Keywords: maraging steel, grain size, hydrogen embrittlement, magnetic properties
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1 INTRODUCAO

Os agos maraging sdo ligas quaternérias Fe-Ni-Co-Mo, cujo o nome é atribuido ao seu
mecanismo de endurecimento que sucede uma transformacdo martensitica (mar) +
envelhecimento (aging). Eles fazem parte da familia de acos de alta resisténcia possuindo
baixo teor de carbono e sendo rico em niquel, fazendo desta liga particularmente favoravel em
diversos setores. A elevada resisténcia mecanica dos agos maraging o torna um material ideal
para aplicacdes em diversos campos desde vasos de alta pressdo de operacdo em processos

criticos, componentes aeronauticos, cascos submarinos até equipamentos esportivos.

A grande vantagem que estes acos possuem é a excelente conformabilidade no estado
solubilizado e uma grande capacidade de endurecer por envelhecimento. No estado
solubilizado apresenta uma boa ductilidade e tenacidade, decorréncia da formacdo de uma
estrutura martensitica de corpo centrado (CCC) apresentando uma excelente combinacao de
resisténcia mecénica e tenacidade, em relacdo as demais classes de acgos e ligas de elevada
resisténcia.

As propriedades mecanicas dos acos maraging dependem da composicdo quimica do
aco, da microestrutura e do tratamento térmico a que esse material foi submetido. Esses
fatores s@o essenciais para a obtencdo de uma boa relacdo entre alta resisténcia mecanica e
boa tenacidade, qualidades marcantes dos acos maraging (PADIAL, 1994; ROCHA, 1995).
Assim como as propriedades mecanicas, as propriedades magnéticas tais como magnetizacdo
de saturacdo, magnetizacdo remanente e forca coercitiva devem apresentar qualidades
importantes para aplicacéo.

A extensa aplicagdo dos acos maraging permite a utilizacdo em pecas e ferramentas de
rotores de ultracentrifugas de enriquecimento de urénio. Por esse motivo é primordial o
estudo das propriedades magnéticas. Quando esses acos sdo expostos em ambiente com
elevados niveis de elementos corrosivos, pode ocorrer a formacdo de camadas de dxidos em
sua superficie. Desse modo, existe a necessidade de observar os processos de reacdo de
oxidagdo que ocorrem na superficie dos acos maraging, bem como a sua corrosao. Estudos
atuais mostram que locais ricos em hidrogénio causam implicagbes nos materiais como:
reducdo de &rea, alongamento, limite de resisténcia e mudangas caracteristicas da superficie
de fratura (WANG et al, 2013; TSAY et al, 2006; POUND et al, 2000).

Sabendo-se que estes fatores estdo inteiramente interligados, o objetivo deste trabalho

é entender a influéncia do tamanho de gréo da austenita prévia e a transformacéo martensitica
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na microestrutura decorrentes das séries de tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envelhecimento dos acos maraging 18% Ni das classes 300 e 350 em suas propriedades
mecanicas e magnéticas.

Buscando analisar os efeitos da fragilizacdo por hidrogénio nos agos maraging 18% Ni
da classe 300 em diferentes condi¢cdes de tratamentos térmicos, foram realizados ensaios de
tracdo com baixas taxas de deformacdo BTD em corpos de prova (CPs) submetidas ao
carregamento catdédico de hidrogénio (hidrogenadas) e em CPs que nao serdo submetidas ao
carregamento (ndo hidrogenadas). O material em estudo proposto é aplicado em diversos
setores desde vasos de alta pressdo de operagd0 em processos criticos, componentes
aeronauticos, cascos submarinos até equipamentos esportivos, logo precisa atender 0s
requisitos de altissimo limite de escoamento e propriedades mecanicas e magnéticas. Esse
trabalho tem como visdo geral determinar as melhores condi¢bes para utilizacdo do aco

maraging.
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2 OBJETIVOS

2.1 Geral

Desenvolver um estudo comparativo da influéncia do tamanho de grdo da austenita

prévia a transformacdo martensitica na microestrutura, propriedades mecanicas e magneticas

dos acos maraging 18% Ni classe 300 e 350 a suscetibilidade da fragilizacdo por hidrogénio.

2.2 Especificos

Investigar a influéncia da temperatura de solubilizacdo no crescimento de grédo
austenitico prévio;

Estudar a influéncia do tamanho do grdo da austenita prévia no processo de
envelhecimento e relacionar estes efeitos com propriedades magnéticas;

Estudar a influéncia do tamanho de grdo austenitico prévio nas propriedades
mecanicas de amostras envelhecidas;

Estudar a influéncia do tamanho de grdo austenitico prévio na fragilizacdo por
hidrogénio no aco maraging 300;

Estudar o ensaio de tracdo nos materiais em baixas taxas de deformacdo (BTD) em
potencial de protecdo catddica;

Investigar as direcGes de propagacao das trincas secundarias induzidas pelo hidrogénio

e possiveis direcBes preferenciais nas condi¢des de tratamento térmico.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acgos Maraging

Os acos maraging possuem baixo teor de carbono (<0,02%) e ao alto teor de niquel.
Consistem em ligas quaternarias Ni-Co-Mo-Ti e que possuem ultra-alta resisténcia mecanica
e excelente tenacidade, sendo este nome Maraging atribuido ao mecanismo de endurecimento
que sucede em uma transformacdo martensitica (mar) + envelhecimento (aging). Quando
solubilizados e puramente martensitcos, apresenta-se ductil e razoavelmente trabalhavel a frio
devido ao baixo teor de carbono que proporcionam um sistema cristalino cubico de corpo
centrado (CCC) e uma rede cristalina supersaturada em elementos de ligas. Os agos Maraging
abrangem uma classe exclusiva de acos de ultra-alta resisténcia e diferenciada dos acos
convencionais, ja que o aco maraging é endurecido por uma reacdo metallrgica que nao
envolve o carbono (MAGNEE et al, 1974).

No final da década de 50, passavam a existir 0s Acos Maraging, sendo de uma classe
especial de materiais de alta resisténcia mecanica e tenacidade. Estes agos foram inicialmente
desenvolvidos por Clarence George Bieber. Logo foram produzidas duas qualidades de acos
maraging titulados de 25% (Ni) e 20% (Ni) (FLOREEN, 1968). Os estudos foram iniciados
com o envelhecimento da martensita, com o intuito de obter condicGes favoraveis de
ductilidade, mas a temperatura de M (inicio de formacdo da martensita) encontrava-se abaixo
da temperatura ambiente (PADIAL, 1994). Além de Fe-Ni, havia na composicdo das ligas
elementos titanio (Ti), aluminio (Al) e nidbio (Nb), de modo que a temperatura de
transformacdo da austenita para martensita era controlada apenas com o ajuste do teor do
niquel. Essas ligas eram endurecidas por meio de tratamento térmico de envelhecimento
(FLOREEN, 1968). Na Tabela 1 estdo apresentadas as composi¢des quimicas e algumas

propriedades mecanicas dessas ligas.

Tabela 1 - Os primeiros agos maraging composi¢ao quimica e propriedades mecanicas.

Along R.A.
Liga Ni Ti Al Nb L.E. L.R. (%) (%)
(MPa) (MPa)
25%Ni 248 16 0,2 04 1737 1910 12 44
20%Ni 200 17 02 04 1862 1924 12 57

Fonte: Adaptado de (Bieber, 1979).
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Dando prosseguimento ao trabalho de Clarence George Bieber, ja na década de 60,
especificamente em 1962, Decker, Eash e Goldman observaram que um adequado
endurecimento por envelhecimento em liga de Fe-18%Ni melhoraria as propriedades
mecanicas da liga com adicdo de Cobalto (Co) variando de 7 a 9% e Molibdénio (Mo)
variando de 3 a 5%.

Com a presenca de cobalto, existe uma diminuicdo de solubilidade do molibdénio na
matriz martensitica proporcionando uma grande quantidade de precipitados durante o
envelhecimento do que as ligas com a adicdo de apenas molibdénio (ver Figura 1), a
combinacdo desses dois elementos € conhecida como efeito sinergico (DECKER et al, 1979).
Em seguida a essa descoberta, desenvolveu-se trés novas composi¢des dos acos maraging
com 18%NIi, ou seja, 18%Ni(200), 18%Ni(250) e o 18%Ni(300).

Figura 1 - Efeito do molibdénio e do cobalto na dureza da liga Fe-Ni. Amostra solubilizada a
871°C durante 1 hora e envelhecida nas temperaturas 427°C e 482°C durante 3 e 10 horas.
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Fonte: adaptado de (Decker et al, 1979)
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Ja em 1964, o cientista Floreen estudou o endurecimento por envelhecimento em ligas
ternarias FeNi-X em que X poderia ser os consequentes elementos: Aluminio (Al), Berilio
(Be), Nidbio (Nb), Manganés (Mn), Molibdénio (Mo), Silicio (Si), Tantalo (Ta), Titanio (Ti)
ou Tungsténio (W). No entanto, conclui-se titanio (Ti), em relacdo aos outros elementos
proporciona um maior endurecimento na liga (FLORENN, 1968).

Com o prosseguimento dos estudos realizados por Floreen e Speich a respeito das
ligas agora quaternarias Fe-18%Ni-8%Co-X (% em massa) onde X era um dos elementos
quimicos: Aluminio (Al), Berilio (Be), Niobio (Nb), Manganés (Mn), Molibdénio (Mo),
Silicio (Si) e Titanio (Ti), eles observaram que quando adicionado Molibdénio (Mo) nas ligas,
estas possuiam maiores tenacidade a fratura (FLOREEN et al, 1979). Logo, com a adicdo de
outros elementos com exce¢do do molibdénio, as ligas apresentavam um endurecimento por
solucdo solida (FLOREEN, 1968).

Apobs o desenvolvimento da liga 18%Ni (300), o ago maraging 18%Ni (350) foi
desenvolvido com quantidades de cobalto e titdnio mais elevadas e um teor de molibdénio
ligeiramente inferior (SCHMIDT et al, 1991).

Tabela 2 - Composi¢do quimica usual de acos maraging 18% Ni das classes 200, 250, 300 e
350

Aco 18 Ni[%] Co [%] Mo [%] Al [%] Ti [%]
Ni

(200)  17-19 8-9 335 005-015  0,05-0,25
(250)  17-19 7-85 46-52  005-015  03-05
(300)  17-19 85-95 46-52  005-015  05-08

(350) 17,5-18,5 12-12,5 3,8—-4,6 0,05-0,15 1,4-17

Fonte: adaptado de (Magnée et al, 1974)

Na década de 70 os estudos relacionados aos acos maraging foram menos
intensificados em relagdo ao desenvolvimento das surpeligas. Ja no final da década de 70 e
inicio da decada de 80 as pesquisas foram retomadas. A intencao era baixar o custo das ligas e
aperfeicoar as propriedades mecénicas e fisicas (Decker et al, 1988).

Com o preco mais elevado e a falta de disponibilidade do cobalto, deu-se inicio ao
desenvolvimento de uma nova familia de acos maraging na qual continha teores menores ou

ndo continha cobalto em sua composi¢do quimica. Para se obter uma liga com estrutura
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similar aos agos maraging com cobalto, foi necessério reduzir o teor de molibdénio e
aumentar o teor de titnio obtendo assim uma estrutura totalmente martensitica e niveis de
limite de resisténcia importantes (PADIAL, 1994).

3.2 Aplicagbes dos Acos Maraging

Os acos maraging se destacam em relagcdo aos outros agos por proporcionarem uma
tenacidade expressiva e maior quando os niveis de resisténcias sdo similares tanto para
propagacdo de trincas por carga estatica como para solicitacbes de impacto, oferecendo
também um limite de escoamento elevado (GUIZA et al, 2017). Estas caracteristicas
permitem que 0S acos maraging sejam uma excelente escolha para aplicagdes estruturais com
elevadas cargas, ou mesmo para pecas que necessitem de uma alta qualidade e uma boa
relacdo resisténcia/peso (DECKER et al, 1979).

Os acos maraging suportam a producdo de pecas de alta complexidade geométrica
através de distintos processos. Uma boa usinabilidade do agco maraging torna-o atrativo para
diversos campos de aplicacdo. Estas aplicagdes sdo geralmente encontradas nas industrias
aeroespaciais, nucleares e militares (GUIZA et al, 2017). A Tabela 2 mostra a relagdo de

alguns campos e aplicacBes dos acos marging.

Tabela 2 - Relagdo de alguns campos e aplica¢fes dos agos marging.

Campo Aplicacbes
Aeroespaciais Pecas forjadas para avides, componentes de foguetes, eixos de diversos
tipos de motores etc.

Nucleares Componentes para ultacentrifugas de uranio.

Militares Pontes portaveis de baixo peso, pecas de artilharia, parafusos etc.

Magquinarios Parafusos, engrenagens, eixos de altissima solicitacdo mecénica, molas
belleville, rolamentos etc.

Manufatura Puncdes para forjamento a frio, ferramentas para extrusdo, coquilhas

de Pecas para fundi¢do de aluminio e zinco, moldes para fabricagdo de pecgas

plasticas etc.
Fonte: adaptado de (Guiza et al, 2017; Sha e Guo, 2009)

3.3 Transformacdes Martensiticas em acos Maraging

Os acos maraging podem ser baseados a muitas caracteristicas do sistema binario

ferro-niquel Fe-Ni. O diagrama da Figura 2 apresenta as fases L (liquido), Fe & (solugéo
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solida — ferrita 3), vy (Fe, Ni) (solucdo sélida — austenita), o (solucdo solida — ferrita alfa) e
FeNis (composto intermetalico). A fase martensitica surge com o resfriamento rapido a partir
do campo vy (reagdo y — a2) (PARDAL, 2004).

Figura 2 - Diagrama de fases de um sistema binario Fe-Ni.
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Fonte: adaptado de (The Materials Information Society, 1996).

As transformacOes de fases que acontecem nos agos maraging sdo diretamente
relacionadas com as caracteristicas do lado rico em ferro do diagrama de fases do sistema
binario Fe-Ni. No diagrama da Figura 3 as temperaturas de transformacdo martensitica sdo
apresentadas em funcdo do teor de niquel. As Figura 3(a-b) descrevem mais precisamente as
caracteristicas de transformacgdes que acontecem nos agos maraging.

Na Figura 3(a) é mostrado o diagrama de fase metaestdvel na qual ocorre a
transformacéo da austenita para martensita no resfriamento e a reversdo da martensita para a
austenita no aquecimento. O diagrama de equilibrio mostrado na Figura 3(b) indica que nas
regibes com elevado teor de niquel com porcentagem acima de 30%, as fases que aparecem
em equilibrio a baixas temperaturas sao austenita e ferrita (PADIAL, 2002).

O diagrama metaestavel da Figura 3(a) sugere o desempenho do aco maraging durante

processo de resfriamento a partir da temperatura de solubilizacdo. Logo apo6s o tratamento
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térmico de resfriamento a partir do tratamento de solubilizacéo, a transformacgdo austenita
cubica de face centrada (CFC) para a martensita cubica de corpo centrado (CCC) ocorre por
mecanismo adifusional. Nesse caso, ocorre por cisalhamento da rede cristalina e ndo por
difusdo e sem a decomposicédo nas fases em equilibrio (SCHMIDT et al, 1990).

No decorrer do resfriamento a partir do campo austenitico ou da temperatura de
solubilizagdo, a formagdo da martensita inicia-se a partir da austenita, ndo ocorrendo
transformacdo de fase até a temperatura de Inicio de Formacdo da Martensita (M;)
(SCHMIDT et al,1990 - 1991). Além disso, observa-se que a transformacdo exibe uma
histerese térmica com o aumento do conteldo de niquel. A histerese térmica de
transformacdo acontece durante o aquecimento e resfriamento que gera uma faixa de
temperatura que corresponde as fases martensita e austenita, respectivamente. Essa histerese
térmica € diretamente proporcional a quantidade de niquel nas liga Fe-Ni. A martensita é
formada no resfriamento da liga e acontece uma reversdo da austenita no aquecimento
(MAGNEE et al, 1974).

Figura 3 - Diagrama de fases para o sistema Fe-Ni (a) metaestavel e (b) de equilibrio.
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Fonte: Adaptado de (Schmidt et al, 1991).
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O processo utilizado normalmente para 0s acos maraging da classe 18% niquel que
assegura uma transformacdo completa no campo austenitico € um recozimento (solubilizag&o)
com temperaturas mais elevadas, garantido assim que os precipitados presentes na liga serdo
solubilizados e promoverdo certo alivio das tensdes residuais internas que foram acrescidas no
percurso do trabalho a quente ou a frio (FLOREEN, 1968; MAGNEE et al, 1974; SCHMIDT;
et al, 1990).

A solubilizacdo da liga € comumente realizada acima da Ar (temperatura final da
transformacdo de martensita para Austenita), no campo austenitico, permanecendo tempo
satisfatorio para homogeneizar a liga, ou seja, colocar todos os elementos pertencentes a liga
em solugdo solida (PADIAL, 2002). O resfriamento da liga a temperatura ambiente permite a
obtencdo de uma estrutura totalmente martensitica (FLOREEN, 1968; MAGNEE et al, 1974;
SCHMIDT et al, 1991).

Os tratamentos térmicos nos agos maraging podem ser feitos de diferentes formas com
0 intuito de obter uma matriz martensitica para um posterior endurecimento por
envelhecimento. O tratamento mais recomendado para os acos maraging da classe 18Ni %
(200), (250), (300) e (350) € de 820°C por 1 hora com resfriamento ao ar (FLOREEN, 1968;
MAGNEE et al, 1974; SCHMIDT et al, 1990).

3.4 Tratamento Térmico de Envelhecimento por Precipitacdo

O endurecimento das ligas dos acos maraging € realizado por meio do tratamento
térmico de envelhecimento na maioria das vezes a temperatura de 480 °C por um tempo de 3 a
6 horas seguido de um resfriamento ao ar. Porém os tempos de tratamento térmico de
envelhecimento podem variar de acordo com a série do material (FLOREEN, 1968;
MAGNEE et al, 1974; SCHMIDT et al, 1990).

Nos agos maraging o método de endurecimento por envelhecimento é promovido
incialmente por uma precipitacdo de segunda fase em uma solucdo solida supersaturada, ou
seja, precipitagdo de compostos intermetalicos na liga (DECKER e FLOREEN, 1988;
PARDAL, 2004). Segundo Meyers et al, normalmente o endurecimento por precipitacdo que
acontece nas ligas segue determinadas condig¢des, como:

e Desenvolver uma solucédo solida supersaturada;

e Fase martensitica o’ é supersaturada em niquel, titanio, e molibdénio;
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e Os precipitados formados devem ser finos e bem distribuidos durante o
envelhecimento.

As particulas coerentes (precipitados coerentes) sdo predominantes nas ligas
envelhecidas. Durante o envelhecimento pode-se produzir precipitados coerentes
semicoerentes ou incoerentes em relacdo a matriz. Nos precipitados coerentes existe uma
equivaléncia entre reticulos do precipitado e a matriz, nos semicoerentes existe uma
equivaléncia parcial entre os dois reticulados e nos incoerentes ndo existem equivaléncia entre
os precitados da matriz (MEYERS et al, 1998).

O envelhecimento por endurecimento origina compostos intermetalicos nas
discordancias e contornos das ripas de martensita que produz uma fina e uniforme distribuicéo
de particulas coerentes (precipitados coerentes) na matriz martensitica (DECKER, R.F e
FLOREEN, 1988).

De acordo com Decker e Floreen, existem inUmeros precipitados que se formam
durante o envelhecimento que endurecem 0s acos maraging, como:

¢ NizMo tem uma estrutura ortorrdmbica e ocorre geralmente com 18 Ni% (250);
e 1-NizTi tem uma estrutura DO,4-hexagonal ordenado e ocorrem com alto grau de Ti

18Ni% (350), T-250;

¢ NizV tem uma estrutura hexagonal compacta e ocorre com 7%V,
e Ni3W tem uma estrutura ortorrdmbica e ocorre com 7% W;
e Fep(Mo, Ti) tem uma estrutura tipo de laves hexagonal e ocorre com alto Mo 18Ni%

(400), Ti e superenvelhecimento;

e o-FeMo tem uma estrutura tetragonal e ocorre com baixo Ni e alto Mo;

e o-FeTi tem uma estrutura tipo CsCl cubico e ocorre com baixo Ni e alto Ti;

e u-Fe;Mog tem uma estrutura hexagonal e ocorrem com alto Cr, baixo Ni, alto Mo;

¢ R-(Mo-Co-Cr) tem uma estrutura hexagonal rémbico e ocorre em ligas Ni-Co-Mo-Cr;
e X -(Fe-Cr-Mo) tem uma estrutura cubica de corpo centrado — (Mn) e ocorre em ligas

Ni-Co-Mo-Cr.

Os precipitados podem se precipitar em baixas e altas temperaturas. Segundo 0s
pesquisadores Magnée e Tewari, as fases que se precipitam em baixas temperaturas de
envelhecimento na matriz martensitica sdo: S, X, p e o (MAGNEE et al, 1974; TEWARI et
al, 2000). Na Tabela 3 sdo apresentadas as caracteristicas das fases formadas a baixas

temperaturas nos acos maraging da classe 18%Ni.
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Tabela 3 - Principais precipitados existentes nos agos maraging da classe 18%Ni em baixas

temperaturas.
Fase Estequiometria  Estrutura cristalina Parametros de rede (nm)
1 A;B6 (Fe;Mog) Romboédrica ou a=0,4751 e a=30,38°
hexagonal a=0,4746ec=2,578

S AsB Hexagonal a=0,704ec=0,248

X AsB Hexagonal a=0,255ec=0,830

® A,B Hexagonal a=0,390- 0,405
c=0,239-0,248

Fonte: adaptado de (Magnée et al 1974; Tewari et al 2000).

Em temperaturas de envelhecimentos superiores a 450 °C, tem-se formacdo de

compostos intermetalicos do tipo A3;B. Essa formacdo ocorre porque hd um ordenamento das

espécies atdmicas (TEWARI et al, 2000). Na Figura 4 sdo observados os precipitados

formados em baixas e altas temperaturas.

Figura 4 — Representacdo esquematica das curvas TTT correspondentes a formacdo de
precipitados em a¢os maraging.
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Fonte: Adaptado de (Tewari et al, 2000

Estudos realizados por Li e Yin mostram que em altas temperaturas de

envelhecimentos, as precipitacdes de compostos intermetalicos estaveis formados sdo dos

tipos NisX (X=Ti, Mo) e Fe;Mo e FeMo. Esses compostos desenvolvidos provém de zonas
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ricas em Ni-Ti-Mo e Fe-Co (LI E YIN, 1995). Na Tabela 4 estdo apresentadas as

caracteristicas das fases formadas a altas temperaturas nos agos maraging da classe 18%Ni.

Tabela 4 - Principais precipitados localizados nos acos maraging da classe 18% Ni em altas
temperaturas.

Fase Estequiometria  Estrutura cristalina Parametros de rede (nm)
Fe,Mo A,B Hexagonal a=0,4745 c=0,7734
FeMo AB Tetragonal a=0,9218 c=0,4813
Ni3(Ti,Mo) AszB Hexagonal a=0,5101 c=0,8307
NizsMo AsB Ortorrombico a=0,5064 b=0,4224

c =0,4448

Fonte: Adaptado do (Magnée et al 1974; Tewari et al, 2000; Viswanathan et al, 1993).

3.5 Reversao da Austenita

A alteracdo que sobrevém da reversdo da austenita traz grande interesse de pesquisa, ja
que essa transformacdo de fase incide nas propriedades mecanicas e magnéticas do material
(RAO, 2006). Nos acos maraging, a reversdo da austenita é frequentemente associada ao
enriquecimento de niquel da matriz. Essa reversao se da a partir da reacdo de decomposicao a
sequir (PETERS, 1968):

o — 02ty

A austenita pode ser formada de duas maneiras diferentes na matriz martensitica das
seguintes formas: primeiro quando a liga é aquecida isotermicamente na qual acontecem as
dissolugdes dos precipitados intermetalicos nas regides onde o teor de niquel é elevado.
Tempos prolongados de envelhecimento, ou seja, superenvelhecimentos acarretam no
aumento da quantidade de austenita (austenita reversa), sendo que a composicdo da liga de
aco maraging influéncia fortemente a reacdo de reversdo da austenita (VISWANATHAN et
al, 1996; RAO, 2006).

Segunda maneira: a liga deve ser submetida a um ciclo térmico entre a temperatura
ambiente e a temperatura As na qual a transformacéo austenitica é completada. A partir dessa
temperatura, devera ser realizado um resfriamento rapido antes mesmo que a austenita atinja o
seu equilibrio em Ay existindo assim heterogeneidades em sua composicdo. Estudos

implicam que a cinética de formacédo da austenita é influenciada pela quantidade de elementos
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de liga na matriz martensitica. Nas regides pobres de Ni, Co, Mo e Ti a austenita ndo sofre
transformacdo. Regifes com maiores teores de niquel e molibdénio aceleram a reverséo,
enquanto maiores teores de cobalto e titanio retardam a formacdo de austenita, ou seja, a
austenita ndo se transforma, sendo chamada de “austenita retida” (AHMED et al, 1994;
PETERS, 1968; VISWANATHAN et al, 1996).

Com o aumento da temperatura e tempo de superenvelhecimento, a morfologia da
austenita pode apresentar mudangas. Um dos efeitos € a reducao do teor de niquel necessario
para desenvolver os dois tipos de fases da austenita, por consequéncia, da classe difusional
desta reacdo. Muitos pesquisadores tém estudando a austenita revertida com o intuito de
caracterizar a morfologia, quantificar e determinar a composicdo quimica (LI; YIN, 1995;
VISWANATHAN et al, 1996; FAROOQUE et al, 1998).

3.6 Propriedades mecanicas

As propriedades mecénicas dos acos maraging da classe 18% Ni dependem da
composic¢do quimica do aco, da microestrutura e do tratamento térmico a que esse material foi
submetido. Esses fatores sdo essenciais para a obtencdo de uma boa relacdo entre alta
resisténcia mecanica e boa tenacidade, qualidades marcantes dos acos maraging (PADIAL,
1994; ROCHA, 1995).

Segundo os pesquisadores Schmidt; Rohrbach os agos maraging possuem limite de
resisténcia e tenacidade a fratura superiores aos a¢os convencionais de alta resisténcia. Na
Figura 5 esta apresentanda a relacdo do limite de resisténcia e tenacidade a fratura entre o ago
maraging 18% Ni e acos convencionais de alta resisténcia (SCHMIDT et al, 1991).

Segundo o pesquisador Rocha (1995), as condi¢des que influenciam as ligas dos acos
maraging devem ser tratadas no inicio da série do material. Tendo em vista que estes
controlem diretamente a microestrutura e a quantidade de inclusfes. A composi¢do quimica
do material € um influenciador importante nas propriedades mecanicas do material.

Os dois mecanismos de endurecimento responsaveis pela resisténcia mecanica dos
acos maraging no estado solubilizado s&o: os elementos de liga medidos pela composigéo
quimica responsavel pelo endurecimento por solucdo solida e a reagdo martensitica que
acontece nos agos maraging contribuindo para o aumento da resisténcia mecanica através da

geracdo de uma alta densidade de discordancias (ROCHA, 1995).
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Figura 5 - Limite de resisténcia e tenacidade a fratura entre o aco maraging 18% Ni e acos

convencionais de alta resisténcia.
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Fonte: Adaptado de (SCHMIDT et al, 1991).

O principal mecanismo de aumento da resisténcia mecénica dos agos maraging da

classe 18% Ni no estado envelhecido é a precipitacdo de compostos intermetalicos que sdo

responsaveis pela duplicacdo do limite de resisténcia (ROCHA, 1995).

O pesquisador Pardal, estudando o aco maraging 300 da classe 18%Ni, avaliou a

relagdo dureza com o tempo de envelhecimento. Para essa avaliacdo ele fez os seguintes

tratamentos térmicos apresentados na Tabela 5 relacdo tempo de envelhecimento e maxima

dureza (PARDAL, 2004).

Tabela 5 - Resultados da relacdo tempo de envelhecimento e maxima dureza.

Solubiliza¢do 900 °C por 40 minutos

Envelhecimentos Tempo

440°C Entre 15 minutos e 24 horas
480°C Entre 15 minutos e 24 horas
510°C Entre 15 minutos e 24 horas
560°C Entre 15 minutos e 24 horas

Maxima dureza

24 horas (637 HV)

10 horas (648 HV),
Ap0s 4 horas (629 HV)
1 hora (601 HV)
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600°C Entre 15 minutos e 24 horas 15 minutos (567 HV)
650°C Entre 15 minutos e 24 horas 15 minutos (465 HV)

Fonte: adaptado de (Pardal, 2004).

Para o estudo realizado por Pardal, as amostradas tratadas nas temperaturas de
envelhecimentos de 440°C e 480°C nédo apresentaram superenvelhecimento até 24 horas. Na
amostra envelhecida a 510°C, uma suave queda da dureza é ressaltada apos 10 horas de
envelhecimento. Na amostra envelhecida a 560°C apds uma hora de envelhecimento,
observou-se um superenvelhecimento. Nas amostras envelhecidas a 600°C e 650°C ocorreu
um decréscimo na dureza maxima nos primeiros minutos de envelhecimento. Como pode ser
visto nas curvas da Figura 6 e Figura 7 de envelhecimento por precipitacdo. (PARDAL,
2004).

Figura 6 - Curva de envelhecimento por precipitacdo para amostras envelhecidas 440°C,
480°C, 510°C e 560°C.
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Fonte: adaptado de (Pardal, 2004).
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Figura 7 - Curva de envelhecimento por precipitacdo para amostras envelhecidas 560°C,
600°C e 650°C.
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Fonte: adaptado de (Pardal, 2004).

Pardal, concluiu que em envelhecimentos em temperaturas maiores, a dureza aumenta
mais rapidamente enquanto em pequenos tempos de envelhecimento, a dureza aumenta
lentamente e continuamente. Na fase inicial do endurecimento ocorre a formacdo do
precipitado S, que em seguida da lugar a precipitacdo ordenada da fase @ (PARDAL, 2004).
Segundo os pesquisadores Magnée e Tewari, as fases que se precipitam em baixas
temperaturas de envelhecimento na matriz martensitica sdo S, X, u e ® (MAGNEE et al,
1974, TEWARI et al, 2000).

Em temperaturas mais elevadas de envelhecimento a precipitacdo de compostos
intermetalicos é do tipo Fe,Mo, FeMo, Nis(Ti,Mo0) e NizMo. De acordo com Magnée e
Tewari, quando tem-se uma temperatura de 510°C, o composto intermetélico (precipitado)
formado é Ni3(Ti,Mo). Esses precipitados nucleiam nas discordancias da matriz martensitica e
influenciam na dureza do material (MAGNEE et al, 1974, TEWARI et al, 2000).

Quando o material é envelhecido a 560°C, a nucleagdo e o crescimento de particulas
acontecem mais rapidamente. Nessa temperatura ocorre um decaimento da dureza por
consequéncia da dissolugdo parcial dos compostos intermetalicos Nis(Ti, Mo) dando lugar a

formacgédo do Fe,Mo. Ja no caso de superenvelhecimento, a precipitacdo de Fe;Mo mantém
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altas durezas em prolongados tempos de envelhecimento (PARDAL 2004; VISWANATHAN
et al, 1993).

3.7 Propriedades magnéticas

O fendbmeno que impdem aos materiais uma forca ou influéncia atrativa ou repulsiva
sobre outros materiais é conhecido como magnetismo.

Na natureza, ha alguns materiais que sdo classificados em diamagnéticos,
paramagnéticos e ferromagnéticos. Os materiais diamagnéticos e paramagnéticos possuem
como caracteristicas magnetizacdes fracas e incontinuas. O diamagnetismo ocorre somente
enguanto um campo externo esta sendo aplicado. Quando € aplicado um campo magnético,
ocorre uma alteracdo no movimento do orbital dos elétrons, sendo que, 0 momento magnético
induzido é exatamente pequeno, e em uma direcdo oposta aquela do campo que foi aplicado.
O paramagnetismo ocorre quando os dipolos magnéticos se alinham preferencialmente,
através de rotacdo com o campo externo. Ja os materiais ferromagnéticos apresentam uma
magnetizacdo mais elevada e constante quando 0 momento magnético é constante na auséncia
de um campo externo. As ligas formadas por metais de transicdo ferro, niquel, cobalto e
alguns dos metais terras-raras, como gadolinio (Gd) apresentam caracteristicas
ferromagnéticas (CALLISTER, 2013).

As propriedades magnéticas podem ser influenciadas pela temperatura. Com a
elevacdo da temperatura de um solido, ocorre um aumento na magnitude das vibracdes

térmicas dos atomos que tende a tornar-se aleatdrias as dire¢des (CALLISTER, 2013).

3.7.1 Dominios e Histereses

Regibes de pequenos volumes possuindo um alinhamento mutuo de todos os
momentos dipolo magnéticos na mesma dire¢cdo sdo chamadas de dominios. O material
necessita ser submetido a uma temperatura T, e cada dominio deve estar magnetizado até a
sua magnetizacdo de saturagdo. Os dominios geralmente apresentam dimensdes
microscopicas. Em um solido com diversos gréos, podem existir varios dominios. Em uma
amostra com dimensdes macroscopicas, havera um grande nimero de dominios, e todos
poderdo apresentar distinta orientagdes de magnetizagdo. A representacdo esquemaética de

dominios em um material magnético é mostrada na Figura 8, as setas representam os dipolos
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magnéticos atdbmicos, ja os dipolos presentes no dominio estdo alinhados na mesma direcéo e
varia de um dominio para outro (CALLISTER, 2013).

Figura 8 - Reapresentacdo esquematica de dominios em um material magnético.
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Fonte: Adaptado do (Callister, 2013).

Nos materiais ferromagnéticos a inducdo magnética B, e a intensidade de um campo H
sdo vetores de campo que caracterizam ndo somente a magnitude, mas também a direcéo no

espaco. Os vetores B e H ndo sdo proporcionais, mas estdo relacionados pela equacao:

B=pH (Equagdo 1)

O valor maximo de B é a densidade do fluxo de saturacdo Bs, e a magnetizacdo
correspondente é a magnetizagdo de saturacdo Ms. A Figura 9 apresenta 0 comportamento de
um material ferromagnético quando o mesmo se encontra inicialmente ndo magnetizado. Pelo
gréfico, é possivel observa que a medida que o valor de H aumenta, o campo B comeca a
aumentar lentamente e depois mais rapidamente até que o mesmo se iguala e se torna
independente de H (CALLISTER, 1999).



Figura 9 - A curva de B em funcéo de H.
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Fonte: Adaptado do (Callister, 2013).
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O efeito histerese é produzido através de uma reversdo na dire¢cdo do campo. Quando

aumentado o campo magnético H até o ponto saturacdo de um material ferromagnético e no

momento seguinte, esse campo for diminuido, a densidade do fluxo ou magnetizacdo B em

funcdo do campo magnético ndo ird diminuir tdo rapidamente quanto o campo H.

Consequentemente quando o campo magnético chegar a zero H=0, ainda existird uma

densidade de fluxo ou magnetizacdo remanescente, Br. Para que a densidade do fluxo B

chegue a Zero, é necessario aplicar um campo negativo que é chamado de coercibilidade ou,

algumas vezes, de forc¢a coercitiva Hc (CALLISTER, 2013) como pode ser visto na Figura 10.

Figura 10 - Representacdo esquematica da curva de histerese para um material

ferromagneético.
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Fonte: Adaptada do (Callister, 2013).
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Com a continua¢do do campo magnético H sendo aplicado nessa direcdo inversa, a
saturacdo serad finalmente atingida no sentido oposto, correspondendo ao ponto S'. Desse
modo, a magnetizacdo inicialmente sera facil até quando se aproxima da saturacéo, passando
a ser dificil. No momento que ocorre uma segunda inversdo do campo magnético ou reducéo
do campo chegando até o ponto de saturacdo inicial (ponto S), completa-se o ciclo de
histerese que foi tracado pela curva de magnetizacdo, produzindo tanto uma remanéncia
negativa (-Br) como uma coercibilidade positiva (+HC) (CALLISTER, 2013).

As excelentes propriedades magnéticas, alta resisténcia mecanica e boa tenacidade sao
caracteristicas dos agos maraging. Com essas qualidades, os acos maraging sdo bem
utilizados nos rotores de alta velocidade de motores elétricos, ja que a elevada rotacdo dos
equipamentos utilizados nos motores de histerese é geralmente limitada pela resisténcia
mecanica da liga magnética usada. Para esses fins, € necessaria alta resisténcia mecanica
certas propriedades magnéticas (PARDAL, 2004; TAVARES et al, 2004).

3.7.2 Efeito Barkhausen

O efeito Barkhausen € um fendmeno que acontece quando um material ferromagnético
é submetido a um campo magnético variavel. O estudo foi apresentado pela primeira vez em
1919 pelo Heinrich Barkhausen. O experimento foi realizado utilizando um material
ferromagnético (barra de ferro) submetido a um campo magnético variavel lento e suave com
intuito de detectar as variacdes da magnetizacdo por meio das extremidades de uma bobina
sensora enrolada em torno de uma amostra do material. Foram detectados pulsos por meio de
um alto-falante e, ainda que o campo de magnetizacdo fosse mudado lentamente, as
descontinuidades prosseguiam (BARKHAUSEN, 1919; GRIJALBA, 2010). Segundo Tito e
Kleber, existem duas técnicas do ruido Barkhausen que normalmente sdo realizadas,
denominadas de ruido superficie de Barkhausen que detecta as emissdes da superficie e ruido
circundante (de Barkhausen) detectando o sinal em torno da amostra (TITO, 1984; Kleber,
2004).

O ruido magnético de Brarkhausen (RMB) ¢ induzido pelo movimento irreversivel de
paredes de dominio 180°, ou seja, acontecem mudancas irregulares por variacfes abruptas e
irreversiveis na magnetizacdo do material que ocorrem na regido de maior inclinagdo da curva

de histerese. Esses movimentos abruptos sdo chamados de saltos Barkhausen. No aumento do
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processo de magnetizagdo, o movimento das fronteiras dos dominios é diretamente
influenciado por diversas barreiras estruturais presentes no material gerados, principalmente,
pelo aprisionamento imediato e desaprisionamento das paredes dos dominios magnéticos
(KITTEL, 1949; GRIJALBA, 2010; FARIAS, 2005).

Os movimentos irregulares das paredes de dominios magnéticos estdo associados com
as barreiras do tipo: discordancias e deformacdes na rede, presenca de graos em materiais
policristalinos, presenca de inclusdes, flutuacfes na composicao, precipitados, impurezas ou
tensdes localizadas na estrutura cristalina dos materiais que funcionam como centros de
aprisionamentos das paredes dos dominios. J& as barreiras sdo vencidas com aumento na
intensidade do campo magnético externo. O ruido magnético Barkhausen € originado quando
0s movimentos dos dominios vencem as barreiras existentes no material por meio de saltos
que provocam modificacbes discretas na magnetizacdo do material (KITTEL, 1949;
GRIJALBA, 2010; FARIAS, 2005).

A Figura 11, mostra uma curva de histerese de uma amostra ferromagnética. A curva
apresenta um ciclo completo de magnetizacdo. Observa-se que esta ndo € tdo suave quanto
aparenta, visto que os movimentos dos dominios pelas barreiras existentes geram mudangas
no fluxo magnético e geram variacdes abruptas do valor da magnetizacdo que podem ser
detectados quando induzido em uma bobina sensora. Na parte destacada da curva, é possivel
ver mais detalhadamente os saltos barkhausen. As linhas verticais dos degraus indicam o
movimento escalonar de um conjunto de fronteiras e as linhas horizontais indicam o momento
para o préximo movimento (BOHN, 2005; FARIAS, 2005).

Figura 11 - Curva de histerese para material ferromagnético destacando as descontinuidades
gue produzem o ruido Barkhausen.
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Fonte: Adaptada do (CAMPOS et al, 2009).
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Quando os dominios magnéticos presentes na microestrutura dos materiais estdo
desmagnetizados, a direcdo dos vetores de magnetizacdo encontra-se com direcdes aleatorias
em relacdo ao campo magnético. Porém, quando um campo magnético externo € aplicado, 0s
vetores de magnetizacdo dos dominios tendem a aumentar na dire¢cdo do campo magnético.
Assim que 0 processo se aproxima da saturacdo magnética, causa aniquilacdo das fronteiras
entre os dominios. Nesse estado, 0s vetores tém a mesma direcdo e as paredes dos dominios
tornam se mais simples formando um Gnico dominio (GRIJALBA, 2010; FARIAS, 2005).

3.7.2.1 Obtencao do sinal RMB

O ruido magnético Barrkhausen satisfaz as séries temporais de pulsos de tensdo.
Comumente para capturar as descontinuidades emitidas, sdo utilizadas bobinas leitoras de
inducdo como elementos sensoriais em um material ferromagnético. A tensdo é lida em
funcdo de B e esta dada pela lei de inducdo de Faraday-Lenz (MORGAN, 2013;
TUMANSKI, 2007):

=-nNn— (Equacdo 2)

Onde:

N = ndmero de espiras da bobina

d
d—(f = taxa de variacéo do fluxo magnético

Assim sendo, um fluxo magnético ¢ passa através da bobina com n voltas que
produzem mudangas abruptas e irreversiveis da magnetizacdo, chamadas de saltos
Barkhausen (KITTEL, 1949). Na Figura 12, é apresentado o modelo experimental para a
medicdo do RMB, constituido pela bobina leitora e um eletroimé para a excitacdo magnética.
Em uma amostra ferromagnética, a magnetizacdo é gerada usando uma onda senoidal que
passa atraves de um amplificador de corrente. A corrente circula na bobina de magnetizacéo
(em forma de U, usualmente chamado de yoke). As mudancas que acontecem na estrutura
magnética do material sdo provocadas pelas variacdes nas frequéncias de magnetizacao
existindo diferenga entre as frequéncias de excitagdo e resposta magnética. Logo, os RMB sdo

isolados por meio da amplificacdo do sinal utilizando os filtros passa-banda que sé&o



42

capturados na superficie da bobina leitora, localizada entre os polos do yoke (MORGAN,
2013).

Figura 12- Modelo experimental para a medi¢do do RMB.

Onda Senoidal

Bobina de magnetizagao

Yoke Bobina leitora Filtro passa
banda
| —
I ] / \H amp
Amostra »
iy 1-150 kHiz

Fonte: adaptada do (MORGAN, 2013)

Dominio do tempo ou da frequéncia sdo comumente critérios de obtencdo do sinal
RMB. Os sinais RMB geralmente tém um melhor desempenho quando analisado em relacédo
ao dominio da frequéncia, porém o estudo no dominio do tempo tem utilidade no processo de
avaliacdo de parametros importantes para caracterizar o RMB (MORGAN, 2013). O RMB
tem inumeras possibilidades de andlise, tendo como caracteristica um sinal aleatério e nédo
estacionario. O procedimento mais usado € a distribuicdo de amplitude do sinal para a
determinacdo do seu valor médio ou Root Mean Square RMS (GRIJALBA, 2010). O valor
RMS ¢é um parametro escalar utilizavel para quantificar em volts os sinais RMB ao longo do

dominio. Para cada sinal, o valor é definido pela expressdo (MORGAN, 2013):

/.n i—Vm)2
RMSgpyp = % (Equacio 3)

onde:

RMSgy s = valor RMS dos sinais Barkhausen em Volts;

V; = valor da voltagem medido em um determinando instante;
Vm = valor médio do sinal;

n = nlmero de observag6es ou pontos (tempo) do sinal.
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Diferentes efeitos e condigdes produzidos no material influenciam o sinal RMB, tendo
como exemplo: frequéncia de magnetizacdo, dureza, intensidade de magnetizacdo, tamanho
de grdo, tensBes mecanicas, profundidade da medida do RMB. O sinal também é dependente
do equipamento que em algumas ocasiGes podem mudar simultaneamente como: a
intensidade maxima do campo de magnetizacdo, a extensdo entre os polos do yoke e a
excitabilidade da bobina leitora usada (MORGAN, 2013).

3.7.2.2 Efeitos da Microestrutura no Sinal do RMB

3.7.2.2.1 Variag¢des no tamanho do grao

Uma grande quantidade de contorno de grdo tem efeito significativo e
consequentemente emissdes mais intensas do sinal RMB. Amostras temperadas a baixas
temperaturas apresentam uma grande quantidade de grdo e um ndmero maior de contorno,
sendo assim, as emissdes do RMB s&o maiores, porque os contornos funcionam como locais
de ancoragem (BERTOTTI et al, 1990 e NG et al, 2003.). A andlise das propriedades
magnéticas é influenciada também pelo tamanho de grdo dependente dos defeitos existentes
(SAKAMOTO et al, 1987). Em uma amostra de niquel recozida os nimeros de pulsos RMB
variaram inversamente com o tamanho de grdo. Uma grande quantidade de emissdo de pulsos

é um indicador de graos menores (RANJAN et al, 1987).

Segundo o pesquisador Gatelier-Rothea et al, o estudo feito em amostras de ferro
demonstrou gue o sinal do RMB diminuiu conforme o aumento do tamanho de grdo. Trabalho
realizado por Tiito et al, conclui-o que o tamanho de grdo é inversamente proporcional ao
sinal de RMB (GATELIER-ROTHEA et al, 1998; TITTO et al, 1976).

Estudo realizado por Ranjan et al, em amostras de aco com baixo teor de carbono e
amostras de niquel revelaram que os sinais magnéticos de Barkhausen (MB) e acusticos
Barkhsauen (AB) foram da mesma forma modificados pelos deslocamentos que ocorreram
durante os tratamentos térmicos feitos. Assim sendo, nas amostras de niquel da Figura 13a, 0s
sinais MB e AB foram modificados devido as modificagbes no tamanho de grdo. Para
amostras de aco com baixo teor de carbono (Figura 13b), a densidade dos precipitados MnS
existentes e a segregacdo do fosforo nos contornos de graos alteraram o tamanho de gréo e
consequentemente os sinais MB e AB (RANJAN et al, 1987).
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Figura 13 - micrografia 6ptica das amostras (a) de niquel e (b) aco com baixo teor carbono.

Fonte: (RANJAN et al, 1987).

Segundo Ranjan et al (RANJAN et al, 1987), os sinais magnéticos de Barkhausen (MB)
e acusticos Barkhsauen (AB), sdo sensiveis ao tamanho do grdo e podem ser usados para
medir o tamanho do grdo de forma ndo destrutiva. O tamanho de grdo é uma medida
microestrutural que pode afetar as propriedades magnéticas do material estudado. Para
amostras de niquel estudado por Ranjan et al, os tamanhos de grdo aumentam e
consequentemente 0s sinais AB e MB diminuem. Em amostras com baixo teor de carbono,
quando ocorre um crescimento dos tamanhos de grdo, incide também um aumento nos sinais
AB e MB. Os precipitados presentes e as segregaces nos materiais sdo os principais fatores
para 0 aumento dos sinais AB e MB que agem como sitios de nuclea¢do para dominios e

assim a densidade das paredes do dominio aumentam (RANJAN et al, 1987).

3.8 Fragilizacao por hidrogénio

A fragilizacdo por hidrogénio é provocada pela presenca de hidrogénio na estrutura da
maioria dos materiais metalicos (aluminio, tungsténio, acos, ligas de Zr e de Ti), que resulta
em alteracGes nas propriedades mecanicas, como perda de ductilidade e da tenacidade a
fratura prejudicando as propriedades do material. A concentracdo de hidrogénio em sitios da
rede pode enfraquecer as ligacGes metélicas e, consequentemente, nuclear uma trinca, a qual,
em condicGes favoraveis, ira se propagar e levar a fratura dos componentes metalicos
(ELHOUD et al, 2010; ORIANI, 1978).
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Segundo os pesquisadores Gentil e Oriani, mesmo em pequenas quantidades, o
hidrogénio se difunde com facilidade na rede cristalina dos materiais. O surgimento do
hidrogénio nos materiais metalicos pode acontecer de varias maneiras como na superficie,
limpezas e servicos (GENTIL, 2012; ORIANI, 1978).

O mecanismo do hidrogénio nos agos pode ocorrer por meio da difusdo e do
movimento das discordancias. Quando o hidrogénio estiver na sua forma atbémica, ele
possuira uma alta difusibilidade na rede cristalina dos agos e, consequentemente, a difusdo é
mais comum de acontecer. A difusdo do hidrogénio nos metais e suas ligas ocorre na forma
atbmica e, por possuir raio atbmico muito pequeno, sua presenca € facilitada em solugéo
solida na estrutura cristalina.O hidrogénio pode ficar dissolvido na estrutura cristalina de
diferentes formas: na matriz, posi¢fes intersticiais ou ainda se difundir para regides dos
contornos de grdo e defeitos cristalinos, tais como vacéancias e discordancias (WANG et al,
2013; BARNOUSH, 2011; TSAY et al, 2002). A Figura 14 apresenta 0 esquema da estrutura
cristalina dos materiais metélicos e os principais sitios de localiza¢do do hidrogénio.

Figura 14 - Possiveis sitios de localizacdo de hidrogénio na estrutura cristalina de materiais
metalicos, (a) intersticios, (b) adsorvido (sitios) na superficie e (c) subcamada, (d) nos
contornos de grao, (e) nas discordancias e (f) nas vacancias.

ORI R R 00000 BDTO00
--------- ood%?oooo OOO000 OGO OOOG*—
Fonte: Barnoush, 2011.

Ultimamente esse fendmeno é intensamente estudado devido aos varios problemas
relacionados a fragilizagdo por hidrogénio. Entretanto, existem poucos estudos sobre o
modelo atomistico da fragilizacdo por hidrogénio. Fazendo um panorama, destacam-se
algumas importantes teorias: a teoria das pressoes internas, a teoria da adsorcao da superficie,
a teoria de coesdo, a teoria da transformacéo de fase, a difusao, solubilidade do hidrogénio e a
permeacao de hidrogénio (BARNOUSH, 2011; ORIANI, 1978).



46

3.9 Ensaio Baixa Taxa de Deformacéo (BTD)

Os ensaios de tracdo BTD sdo medidas de comparacOes e relagbes importantes para
avaliar a fragilizacdo sofrida pelo material, bem como a andlise da superficie de fratura e as
consequéncias do ambiente nas propriedades mecanicas e metalirgicas dos materiais. E uma
metodologia experimental utilizada para avaliar a suscetibilidade dos materiais a fragilizacdo
por hidrogénio (MICHLER et al, 2008; PARKINS, 1993).

Para a realizacdo da metodologia experimental de fragilizacdo por hidrogénio, é
necessario simulacdo de ambientes corrosivos. O ambiente é simulado utilizando autoclaves
que sdo vasos de pressdo onde o corpo de prova fica imerso. Para uso da autoclave, é
indispensavel uma série de acessorios como valvulas, PSV (valvula de seguranca),
manometro, resisténcia elétrica para aquecimento, termopares, entre outros. Todos os dados
adquiridos durante o experimento sdo enviados para um computador

O ensaio BTD é similar ao ensaio de tracdo convencional, contudo podendo trabalhar
com taxas de deformacio inferiores, em torno de 1,0 x 10 — 107 s™, sendo provavel a
estimativa dos efeitos da acdo combinada do ambiente e da carga aplicada sobre as
propriedades mecéanicas dos materiais (ASTM G129-00, 2006). O método para medir o
deslocamento (alongamento do corpo de prova) se da através de sensores com precisao da
ordem de nandmetros (nm) ou micrometros (um). O equipamento para a realizagdo do ensaio
BTD é composto basicamente de uma célula de carga, sensores de precisdo para medir a
deformacdo sofrida pelo corpo-de-prova e um sistema de processamento de sinais para tratar
o0s dados gerados durante o0 ensaio (ASTM G129-00, 2006; SANTQOS, 2014).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Os materiais utilizados neste trabalho consistem nos acos maraging 18% Ni da classe
300 e 350 que apresentam limite de resisténcia 300 Ksi (2068 MPa) e 350 Ksi (2413 MPa),
fornecidos pelo Centro Tecnol6gico da Marinha em S&o Paulo, em forma de bolachas com
dimensdes de 33,3 cm de diametro por 1,0 cm de espessura para 0 maraging 300 e 14,00 cm
de diametro por 1,28 cm de espessura para 0 maraging 350. A condi¢do como recebida de
ambas as bolachas desses acos consiste-se em solubilizacdo prévia 820 °C. A composicdo

quimica dos dois acos € mostrada na Tabela 6.

Figura 15 - Bolacha de aco maraging da classe 300 (% massa).

Fonte: Prépria da autora.

Tabela 6 - Composicéo quimica dos maraging 300 e 350 de % em massa.

Classe Elementos % em massa

Ni Co Mo Ti Al C Fe
300 18,28 9,41 473 0,73 0,071  0,0043 Bal.
350 17,65 11,65 4,69 1,44 0,065 0,0023 Bal.

Fonte: Prépria da autora.
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4.2 Caracterizacdo Microestrutural e Procedimentos Realizados nos A¢co Maraging
300 e 350

Foram realizadas diferentes técnicas experimentais para realizacdo deste trabalho. As
caracterizacgdes e procedimentos realizados nos a¢os maraging 300 e 350 estéo especificados
nos fluxogramas da Figura 16, Figura 17 e Figura 18.

Figura 16 — Processo de elaboracdo da Caracterizagdo Microestrutural e Procedimental do
trabalho.

Corte das bolachas de
Maraging 300 e 350

Caracterizacédo Microestrutural e
Procedimentos

I
Solubilizagéo a 840, 950, 1050 e 1150°C/1h

Envelhecimento a 480°C/3h e 560°C/1h

Difracdo de Raio X 1

Caracterizacdo Microestrutural e Medidas de
Tamanho do Grdo Austenitico Prévio

Identificacdo de Fases

—
Microscopia Optica

MEV (Microscopia
Eletrénica de Varredura)

Fonte: Propria da autora.
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Figura 17 — Processo de elaboracdo da Caracterizacdo das Propriedades Mecanicas.

Propriedades
Mecanicas

Maraging 300 e 350

Solubilizagéo a 840,
950, 1050 e 1150°C/1h

I

Envelhecimento a
480°C/3h e 560°C/1h

Maraging 300

Usinagem dos CPs

Dureza Rokcwell C

Fonte: Prépria da autora.

Envelhecimento a
480°C/3h e
560°C/1h

Solubilizagéo a 840,
950, 1050 e 1150
°C/1h

Ensaios de Tracao com
Baixa Taxa de
Deformagéo (BTD)
feito ao AR (meio
inerte)

Ensaios de Tracdo com
Baixa Taxa de
Deformacéo (BTD)
com Carregamento de
Hidrogénio

MEV (Microscopia
Otica de Varredura)

MEV (Microscopia Otica de
Varredura) e EBSD
(Electron Back Scatter
Diffraction)




Figura 18 — Processo de elaboracdo da Caracterizacdo das Propriedades Magnéticas

Maraging 300 e 350

Propriedades Magnéticas - confeccao
dos discos e retangulos

Solubilizagdo a 840, 950, 1050 e 1150°C/1h

Envelhecimento a 480°C/3h e 560°C/1h

Magnetizagdo por Amostra

Vibrante (Forca coerciva H, e
Magnetizacdo de saturagdo m,)

Fonte: Propria da autora.

4.3 Simulagbes Termodinamicas

Efeito Barkhausen - Medidas
estatisticas RMS (Root Mean
Square)
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Inicialmente foi feito um estudo termodindmico dos acos Mararing 300 e 350

utilizando o software Thermo-Calc®. Com as simulacdes, foi possivel selecionar as

temperaturas para os tratamentos térmicos de solubilizacdo (840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150
°C, todos por 1 h) e de envelhecimento (480°C/3h e 560 °C/1h). Como entrada de dados,

foram fornecidas as composic¢des quimicas das duas ligas e a faixa de temperatura de 400 °C a

1400 °C. O banco de dados usado para estimar as fases previstas foi 0 TCFE6. O software faz

uma previsdo das fases que estardo presentes nas ligas quando a mesmas atingirem o

equilibrio termodinamico.
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4.4 Tratamentos Térmicos

4.4.1 Tratamento Térmico de Solubilizacéo

As amostras dos acos maraging 300 e 350 passaram por tratamento de solubilizagéo.
Fundamentado em estudos exploratérios, foram propostas quatro temperaturas de
solubilizacéo: 840, 950, 1050 e 1150 °C por 1 h. Essa metodologia escolhida tem a finalidade
de analisar influéncia da temperatura de solubilizacdo no crescimento do gréo da austenita
prévia e a consequente influéncia nas propriedades mecanicas e propriedades magnéticas do
material. As amostras foram cortadas com dimensdes médias de 11,0 mm x 10,0 mm x 5,0
mm, e logo apos cortadas, submetidas as solubilizacGes de 840, 950, 1050 e 1150 °C por 1 h e
resfriadas ao ar. Os tratamentos térmicos de solubilizacéo foram realizados em fornos do tipo
mufla da marca EDG Equipamentos®, modelo 3200 da Universidade Federal do Ceara
(UFC).

4.4.2 Caracterizacdo Microestrutural apds Solubilizacéo

Apobs a etapa de solubilizacdo dos agos maraging 300 e 350, as amostras passaram
pelo método convencional de metalografia com lixamento com lixas de SiC com granulacao
de 100, 220, 320, 400, 600, 1200, 2000 e 2500 mesh com fluxo continuo de A&gua.
Posteriormente foi feito um polimento com Alumina (Al;O3) com granulagdo de 1 pe 0,05 p,
lavadas com &gua destilada e alcool e secas ao ar quente com uso de um secador. Em seguida,
as amostras foram submetidas a um ataque eletrolitico (Tabela 7) para revelar os contornos de
grdo da austenita prévia. O tempo do ataque eletrolitico utilizado foi escalonado variando de
(30 mim a 20 s), sendo possivel identificar que, amostras tratadas termicamente com menor
temperatura de solubilizacdo, o tempo de ataque era um pouco mais demorado, enquanto nas
amostras tratadas termicamente com maior temperatura de solubilizacdo, o ataque eletrolitico
era mais rapido. O mesmo procedimento foi feito para as amostras solubilizadas e

envelhecidas.
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Tabela 7 — Pardmetros do ataque eletrolitico para revelar o contorno de grdo austenitico.

Contorno de Grao da Austenita Prévia (Amostra Solubilizada)

Reagente Parametros
20 % de &cido cromico (H,CrO,) 10volts (DC), tempo escalonado.

Fonte: Prépria da autora.

Em seguida foram feitas imagens das superficies atacadas para registrar o grdo da
austenita prévia por uso de Microscopia Otica (MO) em um microscopio marca Zeiss modelo
Axio Imager M2m pertencente ao Laboratério de Caracterizacdo de Materiais do
Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da Universidade Federal do Ceara
(UFC).

4.5 Tratamentos térmicos de envelhecimento

Apds a etapa de solubilizacdo, os materiais foram submetidos ao tratamento térmico
de envelhecimento em temperaturas de 480 °C por 3 h e 560 °C por 1 h. Os tratamentos
térmicos de envelhecimento foram realizados no Laboratoério de Caracterizacdo de Materiais —
LACAM da Universidade Federal do Ceara (UFC).

45.1 Medidas de Tamanho do Grao

As medidas de tamanho de grdo nas amostras dos acos maraging da classe 300 e 350
preparadas na caracterizacdo microestrutural foram realizados de acordo com a norma ASTM
E 112-96 (2004), utilizando medidas em diametro em cada amostra. Foram escolhidos 10
gréos e feitos 7 medidas em cada. O programa utilizado para o processamento das medidas
do grdo foi o software ImageJ (2016) projetado para imagens cientificas multidimensionais.
O procedimento da medida do tamanho de gréo é mostrado na Figura 19.
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Figura 19 - Representacédo das medidas do tamanho de gréo.

Fonte: Propria da autora.

4.6 Caracterizacdo da Estrutura Martensitica

ApoGs a caracterizagdo microestrutural das amostras, foram escolhidas as condigdes
especificadas na Tabela 8 para o estudo das estruturas martensiticas presentes nos acos
maraging da classe 300 e 350. Foi utilizado o método convencional de metalografia com
lixamento com lixas de SiC com granulacdo de 100, 220, 320, 400, 600, 1200, 2000 e 2500
mesh com fluxo continuo de agua. Posteriormente foi feito um polimento com Alumina
(Al,O3) e granulagéo de 1 p e 0,05 p, lavadas com agua destilada e alcool e secas com ar
guente. Em seguida as amostras foram atacadas utilizando os reagentes para revelar a
estrutura martensitica que esta especificado na Tabela 9. Os resultados foram analisados por
microscopia éptica (MO) em um equipamento marca Zeiss modelo Axio Imager M2m e
microscopia eletronica de varredura (MEV) usando um equipamento PHILIPS® modelo
XL30 da Universidade Federal do Ceara (UFC).

Tabela 8 — Condicdes de tratamentos térmicos para a caracterizacdo da estrutura martensitica.

Tratamento térmico

Maraging Classe Solubilizagéo Envelhecimento
300 1150°C/1 h 480°C/3h-560°C/1h
350 1150°C/1 h 480°C/3h-560°C/1h

Fonte: Propria da autora.
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Tabela 9 - Reagentes utilizados para caracterizagdo da estrutura martensitica.

Reagentes Composi¢do Quimica Tempo de ataque

Vilella Acido picrico (1g) + HCI (5ml) + etilico 3a 10 s sob imersio
(95%)

Nital 4% HNO3 (4%) em etilico 3 a 10 s sob imersdo

Fonte: Propria da autora.

4.7 Propriedades mecanicas

4.7.1 Dureza Rockwell na Escala C (HRc)

As curvas de dureza vs. tempo de envelhecimento foram obtidas para as amostras
solubilizadas e envelhecidas a 840, 950, 1050 e 1150 °C e 480°C por 3 h e 560°C por 1 h
respectivamente. Foram realizadas em media cerca de 6 medidas de dureza por cada condi¢éo
de tratamento. Os ensaios de dureza Rockwell na escala C (HRc) foram realizados de acordo
com a norma ASTM E18-11 (2011) utilizando um durémetro Microtest modelo 737 como
penetrador conico de diamante do Laboratdrio de Ensaios Mecanicos da Universidade Federal
do Ceard (UFC). A pré-carga e carga principal aplicada foram de 10 e 150 Kkgf,

respectivamente. As medidas foram realizadas na forma de perfis em linha.

4.7.2 Escolha do material e das condigdes para os ensaios de tracdo com baixa taxa de
deformacéo (BTD)

Baseado nos resultados obtidos na caracterizagcdo microestrutural, foi escolhido o ago
maraging da classe 300 para realizagdo dos ensaios de Tracdo Baixa taxa de Deformacéo
(BTD) ao ar e com hidrogénio com protecéo catodica. Fundamentado também nos resultados,
foram escolhidas as condi¢cBes de tratamento térmico para 0s corpos-de-prova que estdo
especificados na Tabela 10. Os ensaios de BTD foram feitos segundo as normas ASTM
G129-06 (2006) e ASTM F1624-09 (2009), respectivamente.
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Tabela 10 - CondicOes de tratamento térmico para 0s corpos-de-prova para 0S ensaios de
BTD.

Condices de Tratamento Térmico

Maraging Classe Solubilizagéo Envelhecimento
840 °C/1 h, 950 °C/1h 480 °C/3h — 560 °C/1h
300 1050 °C/1 h, 1150 °C/1 h 480 °C/3h — 560 °C/1h

Fonte: Propria da autora.

4.8 Corpos-de-Prova

De uma bolacha com 33,3 cm de diametro por 1,0 cm de espessura de ago maraging
300, foi retirando um retangulo com 13,5 cm x 17,3 cm x 1,0 cm de dimensdes. A partir do
material cortado, foram produzidos 20 corpos-de-prova de tracdo para os ensaios BTD. Os
corpos-de-prova foram produzidos de acordo com a norma ASTM E8/E8M-11 (2009) para
ensaios de tracdo em materiais metalicos. A Figura 20 mostra um desenho do corpo-de-prova
usado nos ensaios BTD. Apds a usinagem dos corpos de provas, 0s mesmos passaram pelo
processo de solubilizacdo e envelhecimento citados na Tabela 10, porém em forno a vacuo.
Esses tratamentos térmicos nos corpos de prova para os ensaios de BTD foram feitos na
Universidade Federal Fluminense, no Rio de Janeiro. Apds esses tratamentos térmicos, as
amostras foram lixadas em seu comprimento Gtil para eliminar possiveis restos de 6xidos que
pudessem interferir nas medidas de BTD. A Figura 21 mostra, da esquerda para a direita, a
superficie das amostras na condi¢cdo como recebida, tratada termicamente e lixada ap06s

tratamentos térmicos em forno a vacuo, respectivamente.

Figura 20 - Corpo-de-prova usado nos ensaios de tracdo BTD.

$=6,30mm «’qoo

»,
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Fonte: Adaptado de (Santos, 2014).
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Figura 21 - Corpos-de-prova de tragdo para os ensaios BTD.

Fonte: Propria da autora.

4.9 Tratamentos Térmicos dos CPs

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo (840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C) e
envelhecimento a 480 °C/3 h e 560 °C/1 h, respectivamente, foram realizados nos corpos-de-
prova ja usinados para os ensaios de BTD. O forno a vacuo onde foram realizados 0s

tratamentos térmicos para os ensaios de BTD estd mostrado na Figura 22.

Figura 22 - Forno com tubo de quartzo a vacuo.

Fonte: Propria da autora.
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4.10 Ensaios de Tracdo com Baixa Taxa de Deformacéo (BTD).

As amostras confeccionadas estavam na condi¢do como recebida (820 °C). Seguiram-se
0S mesmos tratamentos térmicos anteriores, porém em forno a vacuo. Os ensaios de BTD
foram feitos usando taxas de deformacéo de 1,0 x 10-6 s™* para 0s ensaios ao ar e a uma taxa
de deformacéo de 1,0 x 10-5 s™* para os ensaios em soluc&o com carregamento de hidrogénio.
A diferenca nas taxas de deformacéo foi devido a uma limitagcdo do equipamento. Os ensaios
seguiram a norma ASTM G129 (3). Foram feitos ensaios ao ar (meio inerte) nas amostras que
passaram por tratamentos térmicos nas temperaturas extremas de solubilizagdo (840 °C e 1150
°C) e ensaios em solugédo aquosa de 3,5 % de NaCl com carregamento de hidrogénio nos 0s
corpos de prova em todas as condi¢cdes de tratamentos térmicos. Os ensaios de BTD foram
conduzidos em uma maquina de tragdo da marca Cortest® modelo Cortest’s Constant
Extension Rate mostrada na Figura 23. A pré-carga aplicada foi de 44 kKN. Antes dos ensaios
BTD nas amostras hidrogenadas, foi medido o potencial de circuito aberto (OCP) por 30 min
em solucdo, como pode ser visto na Figura 24. O OCP das amostras ficou em torno de -0,42
V. Apo6s os 30 min, as amostras foram hidrogenadas por 24 h aplicando um potencial catodico
de -1,2 Vecs seguindo a norma ASTM F1624-09. A hidrogenagdo continuou durante o ensaio
de BTD até a fratura das amostras. A Figura 25 mostra esse procedimento. A interrupgdo no

grafico indica 0 momento em que a amostra fraturou.
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Figura 23 — Méaquina de tracdo para os ensaios de BTD.

Fonte: prépria da autora.

Figura 24 — Medida de OCP para uma das amostras S3-560H do a¢co maraging 300 antes dos
ensaios de BTD.
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Fonte: prépria da autora.
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Figura 25 — Hidrogenacdo de uma das amostras em potencial de -1,2 Vecs por 24 h e durante
0 ensaio de BTD.
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Fonte: propria da autora.

Foi usado um potenciostato portatil da marca Autolab para o carregamento de
hidrogénio e uma célula eletroquimica mostrada na Figura 26. Na célula utilizada, o eletrodo
de trabalho era o aco Mar 300, o contra eletrodo uma chapa de platina e o eletrodo de
referéncia usado foi o eletrodo de calomelano saturado. Esse procedimento é descrito por
Solheim et al (2013). Ap6s os ensaios de BTD, foram tiradas micrografias (em MEV) da
seccao transversal fraturada das amostras para avaliar as trincas. Os ensaios de BTD foram

feitos a temperatura ambiente e em duplicata.
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Figura 26 — Célula eletroquimica usada nos ensaios BTD.

S | 4 NV

Fonte: Propria da autora.

4.11 Ildentificacdo das amostras

Para facilitar a identificagdo das amostras e sua condi¢cdo de tratamento térmico, as
amostras foram etiquetadas conforme o esquema da Tabela 11. Nesse esquema, as amostras
foram divididas em dois grupos: grupo 1, as amostras do ago Maraging 300 solubilizadas em
varias temperaturas em envelhecidas a 480 °C/3 h e grupo 2, as amostras dos mesmos agos
solubilizadas e envelhecidas a 560 °C/1 h. A condigéo de solubilizacdo esta representada com
algarismos que variam de 1 a 4, indicando as quatro temperaturas de solubilizacdo em ordem
crescente. O envelhecimento é descrito pelos Gltimos algarismos como sendo 480 e 560. Logo
a amostra S2-560 indica o0 ago maraging (300) solubilizado a 950 °C por 1 h e envelhecido a
560 °C por 1 h. Essa identificacdo foi usada para discusséo dos resultados evitando assim a
repeticdo de termos longos que descrevem as condi¢des de tratamentos térmicos das amostras
ao longo do texto, assim como nas legendas dos gréaficos.
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Tabela 11 — Esquema de etiquetagem das amostras.

Grupos Amostras Solubilizagdo Envelhecimento
S1-480 840°C/1h

Grupo 1 S2-480 950°C/1h 480°C/3h
S3-480 1050°C/1h
S4-480 1150°C/1h
S1-560 840°C/1h

Grupo 2 S2-560 950°C/1h 560°C/1h
S3-560 1050°C/1h
S4-560 1150°C/1h

Fonte: Prépria da autora.

4.12 Difracdo de Raio X (DRX)

Também foram realizadas medidas de DRX nas amostras envelhecidas a 560 °C por 1 h,
para detectar austenita revertida (reversiva). As amostras foram lixadas até 400 mesh (papel
SiC). As medicBes foram realizadas utilizando um difractémetro Philips® X'Pert Pro com
uma radiacdo de CoKa (0,1799 nm). O angulo 26 variou de 45° a 104°. Essa medida foi
realizada apenas para 0 segundo grupo de amostras, pois o envelhecimento das amostras do
primeiro grupo (480 °C) até 50 h ndo forma a austenita revertida, como relatado em estudo
anterior (SANTQOS, 2014).

4.13 Anélise de EBSD (Electron Back Scatter Diffraction)

Para andlise de EBSD, foram escolhidas duas amostras do aco Maraging 300: as
amostras etiquetadas como A1-480 e A4-560. Essa técnica foi usada para analisar o caminho
preferido das trincas em relacdo a orientacdo do cristal na regido da ponta da trinca. Para esta
analise, a regido fraturada das amostras foi preparada por lixamento utilizando SiC até 600
mesh seguida de polimento com pasta diamantada de 6, 3, 1 um e posterior polimento final de

suspensao de silica coloidal 0,5 pum.
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4.14 Propriedades magnéticas

4.14.1 Magnetrometro de amostra vibrante (VSM)

Os ensaios de propriedades magnéticas foram feitos nos acos Maraging 300 e 350 para
os dois grupos de amostras mostrados na Tabela 11. As amostras incialmente com dimensoes
10,0 mm x 10,00 x 2 mm foram solubilizadas e envelhecidas passando pelo método
convencional de metalografia com lixamento com lixas de SiC com granulacdo de 100, 220,
320, 400, 600 mesh com fluxo continuo de agua. Apos o processo de lixamento, as amostras
foram cortadas em formato de disco. As dimensdes eram de 3,0 mm de diametro e espessura a
menor possivel (entre 0,05 e 3,00 mm). O esquema das amostras estd mostrado na Figura 27.
As medidas foram feitas com uso de um magnetémetro de amostra vibrante (VSM) EGG-
PAR modelo 4500. As medicGes foram feitas a temperatura ambiente com campo maximo
aplicado de 5 kOe (400 KA /s), com 1ms de tempo constante e tempo total de medicao de 30

min.

Figura 27 - Propriedades dos discos para a realizacdo de ensaios magnéticos.

Dimensdes (mm)
C=3,00
| | £=0,05 ¢ 3,00

H = Campo magnético aplicado
no plano da amostra durante o
ensaio.

Fonte: adaptado de (Pardal, 2004)
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4.14.2 Efeito Barkhausen

O Ruido Magnético Barkhausen (RMB) foi medido nas amostras dos acos Maraging
300 e 350 solubilizados em vérias temperaturas e envelhecidos a 480 °C/3 h e 560 °C/1 h. As
dimensdes médias das amostras foram 0,98 mm x 0,87 mm x 0,20 mm. As amostras foram
lixadas até 220 mesh. As amostras foram borrifadas com alcool e secadas com secador. O
controle das varidveis de excitacdo e de processamento e aquisi¢do dos sinais de RMB foram
realizados pelo mddulo BarkTech, desenvolvido integralmente no Laboratdrio de Din&mica e
Instrumentacdo do Departamento de Engenharia Mecanica da POLIUSP (Ladin-PME-
EPUSP). A medida RMB foi feita usando uma sonda (Figura 28) composta de um yoke
eletromagnético que produz um campo magnético alternado sobre a amostra, e também uma
bobina para detectar o sinal RMB. A resposta da bobina é proporcional a um campo B
varidvel no tempo que é produzido usando um campo alternante H com frequéncia f. A
mudanca gerada na magnetizacdo induz impulsos elétricos na bobina. O RMB ¢ isolado
usando amplificacdo e o uso de filtros do tipo passa-banda. Os resultados dessas medidas
foram expressos como medidas estatisticas RMS (Root Mean Square) e representa a raiz
quadrada do valor quadratico médio (em volts) dos sinais RMB ao longo do tempo segundo a
equacdo 3 ja apresentada anteriormente. Os parametros usados para a medida do sinal RMB

estdo mostrados na Tabela 12.

Figura 28 - Sonda usada nas medidas de RMB.

Fonte: propria da autora.



Tabela 12 - Resumo dos parametros que foram usados para as medidas do sinal RMB
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RMB excitagéo (parametros) Valor
Frequéncia de amostragem 350 kHz
NUmero de medidas na amostra 35000
Frequéncia de excitacdo 10 Hz
Amplitude de excitagao 2V
Repeticdes 11

Fonte: Prépria do autor
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Simulagdes termodinamicas

As fases previstas para cada liga e a respectiva temperatura sdo mostradas na Figura 29
e Figura 30. A linha vertical vermelha representa a composicao de Ni (% em peso) para cada
liga: 18,28 % de Ni para a liga Maraging 300 e 17,65 % de Ni para a liga Maraging 350. De
acordo com as simulagdes apresentadas para o aco maraging 300, na faixa de temperatura que
vai de 400 °C a 630 °C, aproximadamente, as fases estaveis sao martensita ('), austenita (y),
fase Ni3Ti. A porcentagem maxima da fase Ni3Ti chega a 3%. Essa Ultima é responsavel pelo
endurecimento da liga durante o envelhecimento. Entre 400 e 623 °C, as fases martensita,
austenita ¢ a fase p, coexistem nas ligas. Em 648 °C aproximadamente a quantidade de
austenita formada é de 90%. Acima de 650 °C aproximadamente, a simulacdo termodinamica
prevé que a liga se encontra no campo austenitico (y) com 100% de formacdo da fase
austenita (y). Essas simulagbes levaram em consideracdo a porcentagem de cada fase
presente. A fracdo volumétrica da austenita tende a aumentar com o aumento da temperatura
tanto de envelhecimento como de solubilizacdo, ao passo que a fracdo volumétrica das outras
fases tende a diminuir até se transformarem completamente em austenita (por volta de 650 °C
para as ligas estudadas). Em relagdo ao composto intermetalico NisTi, estudos anteriores
mostram que sua fracdo volumétrica pode chegar a 3% em acos Maraging 300 apos
tratamento térmico de envelhecimento a 510 °C por 128 h (SHA et al, 1993).

A simulacdo termodinamica realizada para o aco maraging 350 indica que as fases
estaveis sdo martensita (a'), austenita (y), fase NisTi, na faixa de temperatura de 400°C a
650°C aproximadamente. A medida que a temperatura aumenta, a fase austenita tende a
aumentar, logo na temperatura de 660°C a porcentagem de austenita formada é de 91%.
Acima de 680°C, a liga se encontra no campo austenitico (y) com 100% de formag&o da fase
austenita (y). Assim como para 0 a¢o maraging 300, a porcentagem de austenita tende
aumentar para 0 ago maraging 350. Apesar de essas simulacdes ndo mostrarem o carbeto de

titanio, seu efeito no crescimento de grdo ndo pode ser ignorado.
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Figura 29 - Diagrama de fases para o aco maraging 300 calculado pelo software Thermo-
Calc® baseado na composicdo quimica desse aco.
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Fonte: prépria da autora.

A Tabela 13 traz um resumo das fases previstas na simulacdo do ThermoCalc® para o

aco Maraging 300. A mesma tabela também se aplica ao ago Maraging 350.

Tabela 13- Temperatura de transformacéo de fases do ago Maraging 300.

Aco Maraging 300

Faixa de temperatura Fases formadas
400°C a 630 °C o +y + NigTi
400°C a630°C o +y+u

648 °C (y) 90 %
Acima de 650 °C (y) 100 %

Fonte: prépria da autora.
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Figura 30 - Diagrama de fases para 0 aco maraging 350 calculado pelo software Thermo-
Calc® baseado na composicdo quimica desse aco.
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Fonte: propria da autora.

5.2 Estudo do crescimento do gréo austenitico prévio

A Figura 31 apresenta os resultados qualitativos para o tamanho de grdo (grdo
austenitico prévio) das amostras do aco Maraging 300 ap6s as solubilizagdes nas
temperaturas de 840, 950, 1050 e 1150 °C durante 1 h. Inicialmente, nota-se que o
crescimento do grdo se mantém lento entre as duas primeiras temperaturas de solubilizacao
(840 °C e 950 °C). Em aproximadamente 1000 °C nota-se que 0 Qrdo cresce
consideravelmente atingindo um tamanho maximo para esse tratamento térmico em 1150 °C.
Os precipitados em acos Maraging funcionam como barreira para 0 movimento de
discordancias. Nas duas primeiras temperaturas (840 °C e 950 °C), o crescimento do gréo se
da de forma lenta indicando, possivelmente, a presenca de precipitados remanescentes que
funcionam como um sistema de ancoramento impedindo o crescimento do gréo (Figura 31(a)
e (b)). Em temperaturas mais elevadas (1050 °C e 1150 °C), esse possivel sistema de
ancoramento deixa de existir pela dissolucdo desses precipitados remanescentes na matriz,
deixando as discordancias livres para se movimentarem e assim, aumentar o grao austenitico
prévio (Figura 31(c) e (d)). Com o aumento do tamanho de grdo no processo de solubilizacéo,
0s a¢os Maraging ficam mais moles e de mais facil usinagem pelos motivos ja citados. Esse
aco na condicdo como recebido para essa pesquisa (solubilizado a 820 °C) possuia tamanho

de grdo semelhante ao da micrografia da Figura 31(a). O mesmo apresentou facil
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usinabilidade no momento do corte para os corpos de prova. Resultados semelhantes foram
observados por Lima Filho, (LIMA FILHO et al, 2017). Amostras do aco maraging 300
solubilizadas nas temperaturas de tratamento térmico de 860, 900, 950, 1000, 1050, 1100 e
1150 °C por 1 h obtiveram um aumento no tamanho dos grdos da austenita prévia. Padial
(PADIAL, 2002), estudando um aco maraging 400 solubilizado em 900, 950, 1000 e 1050°C,
observou que a 900°C foram visto precipitados finos. Em 950°C, observou também a
presenca de precipitados e evidéncia de coalescimento. Em 1000°C, coalescimento e
evidéncia da dissolucao dos precipitados e a 1050°C, ripas de martensita e alta densidade de
discordancias sem precipitados. Foi também observado que a dissolucdo dos precipitados
ocorre de forma efetiva a partir de 1050 °C.

Figura 31 - Crescimento do grdo austenitico prévio para as amostras do aco maraging 300

Fonte: Propria da autora.

A Figura 32 apresenta os resultados para o tamanho de grdo do aco Mar 350
solubilizado em diversas temperaturas por uma hora. As micrografias apresentam um
resultado semelhante ao encontrado para 0 aco Mar 300. Nas duas primeiras temperaturas de

solubilizacdo (840 °C e 950 °C), o crescimento do grdo se d& de forma lenta. Os gréos séo
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quase do mesmo tamanho em ambos o0s casos. Para o tratamento térmico de 1050 °C ha um
aumento consideravel no tamanho de gréo e a 1150 °C, o aumento no tamanho do gréo é bem
nitido. A Figura 34 nos da uma ideia de crescimento de grdo austenitico prévio para ambos 0s
acos. Apos 950 °C, a inclinacdo do grafico tamanho de grdo x temperatura é acentuada,
indicando um aumento na velocidade do tamanho de grdo. Os motivos para esse aumento no
crescimento do grao austenitico prévio sdo 0s mesmos ja citados para o aco Mar 300.

Figura 32 - Crescimento do grdo austenitico prévio para as amostras do aco maraging 350
solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, ¢) 1050 °C e d) 1150 °C.
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Fonte: Propria da autora.

Analisando o gréafico da Figura 34, observa-se que o0 aco maraging 300, apresenta uma
leve inclinacdo do gréfico entre os tratamentos térmicos de solubilizacdo a 840 °C e 950 °C.
Essa leve inclinacdo indica que houve crescimento de grdo, porém de forma lenta. Entre 950
°C e 1050 °C ha um aumento na inclinagdo do gréfico indicando também um aumento do
crescimento de grdo da austenita prévia. Muito provavelmente a essa temperatura, 0S
precipitados remanescentes comecam a se dissolverem dando condi¢fes para um aumento
mais acentuado do grdo austenitico. A partir de 1050 °C, o aumento na inclinacdo do gréfico
fica bem mais evidente assim como o aumento no tamanho do grdo austenitico. Para essa
faixa de temperatura, 0s precipitados remanescentes ja deixaram de existir possibilitando um
aumento maximo do grdo austenitico. Avaliando o crescimento de grdo do aco maraging 350,
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apos 950 °C, a inclinagdo do grafico tamanho de grdo x temperatura é acentuada, indicando
um aumento na velocidade do tamanho de grdo. Os motivos para esse aumento no
crescimento do tamanho de grdo da austenita prévia sdo 0s mesmos ja citados para o0 aco Mar
300. O estudo feito por Lima Filho et al, mostrou que a curva do tamanho de grdo versus a
temperatura de solubilizacdo é equivalente aos resultados encontrados nesse trabalho. Nos
trabalhos desse autor, as amostras do aco maraging 300 foram tratadas termicamente 860,
900, 950, 1000, 1050, 1100 e 1150 °C por 1 hora, logo foi constado uma taxa de crescimento
relativamente lenta entre 860 e 1000 ° C e uma elevagdo na taxa de crescimento acima de
1150 °C (LIMA FILHO et al, 2017). Na Figura 34, é possivel observar que o Maraging 350 ja
comega com um tamanho de grdo maior que do aco Maraging 300, porém, a 1150 °C, seus
tamanhos de grdo se igualam. Essa diferenca no crescimento do grdo austenitico prévio pode
estar relacionado com a diferenca de composi¢do quimica referente ao carbono presente em
ambas as ligas, sendo que, no aco maraging 300 a composi¢do do carbono é de 0,043%
enquanto no a¢o maraging 350 é de 0,0023%. Da interacdo dos elementos carbono (C) e
titanio (Ti) obtém-se o carbeto de titanio (TiC). Como nas primeiras simulacdes do
ThermoCalc® o TiC ndo foi detectado, outra simulacdo levando em conta a porcentagem de
massa das fases foi realizada (Figura 33). O precipitado TiC € o Gltimo a se dissolver nos
tratamentos térmicos de solubilizacdo como pode ser visto na Figura 33. A partir de 1050 °C,
seu teor ja e bastante baixo, liberando o crescimento do grdo austenitico prévio. O precipitado
TiC impende um inicio do crescimento de grdo austenitico prévio mais evidente para o0 aco
maraging 300, logo que para o ago maraging 350, inicia-se com um tamanho de gréo
austenitico prévio maior devido a menor quantidade de precipitado formado por causa da
menor quantidade de carbono.
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Figura 33- Simulacdo termodindmica para o aco maraging 300 mostrando a dissolucdo do
carboneto de titanio (TiC) com a temperatura de solubilizacéo.
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Fonte: Prépria da autora.

Figura 34 - Crescimento do tamanho do grdo austenitico prévio (em diametro), para as
amostras dos agos maraging 300 e 350 solubilizadas a 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por
1h.
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Fonte: Propria da autora.
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A Figura 35 apresenta um modelo matematico para o crescimento do grdo no ago
maraging 300 apds o tratamento térmico de solubilizacdo nas temperaturas de 840, 950, 1050
e 1150 °C por 1 h. O crescimento do grdo para 0 aco maraging obedece a uma funcgéo
exponencial representada pela equacdo 4, tamanho de grdo (TG) versus temperatura (T). Os
pontos em azul no grafico da Figura 35 representam os tamanhos de grdo para cada
temperatura de solubilizagdo. A linha vermelha é o grafico simulado representado pela

equacdo 4.

TG(T) = Aexp (T/t) + Yo (Equacéo 4)

Os valores simulados para os parametros dessa equacao s&o:

A =7.873E-6
t; = 63.80184
Vo = 37.8475
R2 = 0.99881

O parametro Rz mede a proximidade que pontos que representam os tamanhos de grao
(pontos azuis) tém de se encaixarem na a curva da simulacdo (curva vermelha). Quanto mais
préximos do grafico da simulacdo esses pontos estiverem, mais proximo de 1,0 sera o valor
desse parametro. Nesse caso, 0s pontos azuis sao praticamente pontos do grafico representado
pela curva vermelha, o que prova que, em modelo matematico, esse crescimento €, de fato,

exponencial.



73

Figura 35 — Crescimento exponencial do grdo austenitico prévio, para as amostras do aco
maraging 300 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, ¢) 1050 °C e d) 1150 °C.
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Fonte: Prépria da autora.

A medida quantitativa do tamanho de gréo foi fixada de acordo com a norma ASTM E
112-96 (2004), que classifica o grdo em uma escala que vai de 00 a 14,0. A amostra do aco
Maraging 300 solubilizada a 840°C por 1 h apresenta um diametro de 51,5 um enquanto para
0 aco Maraging 350 solubilizado a mesma temperatura o didmetro é 108,7 um indicando que
0 mesmo tratamento térmico de solubilizacdo nos acos maraging com diferentes limites de
resisténcia para 300 Ksi (2068 MPa) e 350 Ksi (2413 MPa) tém tamanho de grdos iniciais
diferentes (ver Tabela 14 e Tabela 15). O aco maraging 300 apresenta uma composi¢éo
quimica em elementos de ligas diferente do aco maraging 350. Este pode ser um dos fatores
que interfere na diferenca do tamanho de grdo do aco maraging 300 para o0 aco maraging 350.
Outra possivel explicacdo para isso é a existéncia da interacdo entre esses elementos de liga.
Os acos maraging 300 e 350 estudados nesse trabalho tém um alto contetdo dos elementos
niquel, cobalto, molibdénio e titdnio e um teor baixissimo de carbono, sendo que, no ago
maraging 300 a quantidade de carbono & maior em relacdo ao a¢co maraging 350 como ja
citado anteriormente e uma formacdo maior de carbeto de titanio (TiC) pode estar sendo
formada. Enquanto no ago maraging 300 o cobalto é 9,41%, no Mar 350 é 11,65%. O teor de
titanio na liga Maraging 350 dessa pesquisa € quase o dobro do teor na liga 300 (Tabela 6).
De acordo com Elghozi (1965); Kalish et al (1971); Magnée (1974) uma quantidade
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aumentada de titdnio causa um aparecimento do composto intermetélicos de Ti(C,N) nos
contornos dos gréos da austenita.

Tabela 14 - Relacdo do tamanho de grdo em didmetro para amostras do aco maraging 300
solubilizadas a 840 °C — 950 °C — 1050 °C e 1150 °C.

Tamanho do Grao Diametro (um)

Temperatura (°C)

5.5 840 51,5
5.0 950 60,1
2.5 1050 137,4
00 1150 569,8

Fonte: Prépria da autora.

A Figura 36 mostra os tamanhos de gréo para o0 aco Mar 300 solubilizado em diversas
temperaturas e envelhecido a 480 °C por 3 h. As micrografias além de revelarem o tamanho
de grdo austenitico prévio, também revelam a estrutura martensitica que se formou. O
tamanho de grdo austenitico prévio ndo é influenciado pelo tratamento térmico de
envelhecimento das amostras do aco Maraging 300 permanecendo praticamente a mesma
situacdo de quando as amostras foram solubilizadas. As diferencas de resultado de tamanho
de grdo para ambos os casos (somente solubilizada e solubilizada-envelhecida) s&o
meramente estatisticos. O tratamento térmico de envelhecimento ir4& modificar as
propriedades mecéanicas do aco Maraging pela formacdo de precipitados previstos na

simulacgéo termodinamica.

Tabela 15 - Relagdo do tamanho de grdo em didmetro para amostras do aco maraging 350
solubilizadas a 840 °C — 950 °C — 1050 °C e 1150 °C.

Tamanho do Gréo Diametro (um)
Temperatura (°C)

35 840 108,7

1.0 950 267,7

0.5 1050 323,0

00 1150 587,6

Fonte: Propria da autora.
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Figura 36 - Crescimento do grdo austenitico prévio para as amostras do aco maraging 300
solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, ¢) 1050 °C e d) 1150 °C por 1 h e envelhecidas a 480 °C
por 3 h.

Fonte: Propria da autora.

A Figura 37 apresenta as micrografias do aco Mar 350 solubilizado em vérias
temperaturas e envelhecido a 480 °C por 3 h. O tamanho de grdo austenitico prévio
novamente ndo foi alterado com envelhecimento. E possivel também visualizar nas
micrografias a estrutura martensitica. O grafico da Figura 38 é semelhante aos casos
anteriores, mostrando que o tratamento térmico de envelhecimento ndo altera o tamanho de

gréo.



76

Figura 37 - Crescimento do grdo austenitico prévio para as amostras do aco maraging 350
solubilizadas a)840 °C, b)950 °C, ¢)1050 °C e d)1150 °C por 1 h e envelhecida a 480 °C por

3h.

. 200un |

Fonte: Prépria da autora.

Figura 38 - Crescimento do tamanho do grdo austenitico prévio (em diametro), para as
amostras do aco maraging 300 e 350 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, c¢) 1050 °C e d)
1150 °C por 1 h e envelhecida a 480 °C por 3 h.
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Fonte: Propria da autora.

O tamanho de gréo da austenita prévia foi medido também apds diferentes condigdes

tratamento de solubilizacdo e envelhecimento feitos nas amostras dos agos Maraging 300 e
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350. Comparando-se os valores de tamanho de grédo da Tabela 16 e Tabela 17 para os acos
maraging 300 e 350, respectivamente, observa-se que 0s grdos das austenita prévia do ago
maraging 350 sdo maiores do que os graos do aco maraging 300 para as mesmas condigdes
de tratamentos térmicos. Quando comparados 0s grdos da austenita prévia do aco maraging
300 na condicéo de tratamento de solubilizacdo 840°C/1 h e envelhecimento 480°C/3 h com o
aco maraging 350, é plausivel uma diferenca de tamanho de grdo. Como citado anteriormente
no experimento com os acos Mar 300 e 350, nas condi¢Bes de tratamento térmico somente
solubilizado, os tamanhos de grdos da austenita prévia crescem com a mesma proporcao das
condigdes de tratamento agora envelhecidas. Os efeitos no aumento dos tamanhos de graos
podem ser consequéncias dos elementos de ligas e da composicdo dos compostos
intermetalicos que sdo formados durante o processo de solubilizacéo e envelhecimento. Como
ja citado anteriormente, a quantidade de carbono e formacéo do precipitado carbeto de titanio
(TiC) presente na liga é um possivel influenciador na diferenca de tamanho de gréo
austenitico prévio. Porém outros fatores podem influenciar na fase inicial do tamanho de gréo

da austenitico prévio.

Tabela 16 - Relacdo do tamanho de grdo em didmetro para amostras do a¢o maraging 300
solubilizadas a 840 °C , 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecida a 480 °C por 3 h.

Tamanho do Gréo Diametro (um)

Temperatura (°C)

7.5 840 28,6
6.0 950 41,3
2.0 1050 186,2
00 1150 520,2

Fonte: Propria da autora.

Tabela 17 - Relacdo do tamanho de grdo em didmetro para amostras do aco maraging 350
solubilizadas a 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecida a 480 °C por 3 h.

Tamanho do Gréo Diametro (um)
Temperatura (°C)

4.0 840 89,9

3.5 950 106,8

2.0 1050 182,4

0 1150 374,6

Fonte: Propria da autora.
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A Figura 39 mostra as micrografias do aco Mar 300 solubilizado em vérias
temperaturas e envelhecido a 560 °C por 1 h. Novamente é possivel observar a estrutura
marensitica dentro dos contornos de grao, principalmente na micrografia da Figura 39d. Para
essa temperatura, como ja foi discutido antes, as simulagdes termodindmicas preveem o
surgimento de NisTi e a fase martensitica, além de austenita. Apesar da simulacdo
termodinamica ndo ter previsto a fase p, essa também pode se formar para esse tratamento
térmico e para tempos prolongados de tratamento de envelhecimento, pode chegar a uma
fracdo volumétrica de 4% (SHA et al, 1993).

Figura 39 - Crescimento do grdo austenitico prévio para as amostras do aco maraging 300
solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, c¢) 1050 °C e d) 1150 °C por 1 h e envelhecida a 560 °C
por 1 h.

Fonte: Prdpria da autora.

A Figura 40 mostra as micrografias do aco Maraging 350 solubilizado em vaérias
temperaturas e envelhecido a 560 °C por 1 h. Assim como para 0 ago Mar 300 na mesma
condicdo, € possivel observar a estrutura martensitica para esse tratamento térmico.
Comparando-se os graficos da Figura 41, ha uma diferenca no tamanho do gréo austenitico
prévio para ambos 0s acos na mesma condicao.
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Figura 40 - Crescimento do grdo austenitico prévio, para as amostras do aco maraging 350
solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, ¢) 1050 °C e d) 1150 °C e envelhecida a 560 °C por 1h.

._m_
T

Figura 41 - Crescimento do tamanho do grdo austenitico prévio (em diametro), para as
amostras do aco maraging 300 e 350 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, c¢) 1050 °C e d)
1150 °C e envelhecida a 560 °C por 1h.
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Fonte: Propria da autora.
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Nas mudancgas de tratamentos térmicos utilizando os agcos maraging 300 e 350 é
possivel observa que o crescimento do grdo da austenita prévia mantem-se em crescimento
em relacdo aos tratamentos anteriores. Na Tabela 18 e Tabela 19 ¢é apresentada a relacdo do
tamanho de grdo em diametro para amostras do aco maraging 300 e 350 solubilizados e
envelhecidos a 560 °C por 1 h. Nota-se que o crescimento inicial do grdo do aco maraging
300 é menor que do aco maraging 350. E admissivel dizer que o aco marging 350 tem um
tamanho de grdo da austenita prévia maior que o aco maraging 300. Podem existir varios
fatores como citados anteriormente para a diferenca do crescimento de grdos dos acos
Maraging 300 e 350. Um dos fatores pode ser o processo de forjamento destes acos. Estudos
realizados por Padial (2002) mostram que um material homogeneizado a alta temperatura
ocorre a dissolucdo dos elementos de liga microsegregrados e posteriormente um grande
crescimento dos grdos, porém com um posterior tratamento termomecanico (forjamento) se

obtera além da quebra da estrutura de solidificacao, o refinamento do gréo.

Tabela 18 - Relacdo do tamanho de grdo em didmetro para amostras do aco maraging 300
solubilizadas a 840 °C — 950 °C — 1050 °C e 1150 °C e envelhecida a 560 °C por 1h.

Tamanho do Grao Diametro (um)

Temperatura (°C)

7.5 840 28,0
5.5 950 53,0
3.5 1050 105,3
0 1150 372,4

Fonte: Prépria da autora.

Tabela 19- Relacdo do tamanho de grdo em diametro para amostras do aco maraging 350
solubilizadas a 840 °C — 950 °C — 1050 °C e 1150 °C e envelhecida a 560 °C por 1h.

Tamanho do Gréo Diametro (um)
Temperatura (°C)

3.5 840 107,2

3.0 950 123,2

1.5 1050 215,8

0.5 1150 320,4

Fonte: Propria da autora.
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5.3 Microestrutura martensitica envelhecida

Apds o tratamento térmico de envelhecimento (480 °C por 3 h e 560 por 1 h), o ataque
quimico com os reagentes vilella e Nital (ver materiais e métodos) revelou a microestrutura
martensitica envelhecida. Assim, na condicdo envelhecida a uma temperatura ambiente, a
estrutura é totalmente martensitica como descrevem alguns autores (FLOREEN, 1968;
MAGNEE et al, 1974; SCHMIDT et al, 1990). Na Figura 42 é apresentada a micrografia
optica do aco maraging 300 solubilizado a 1150 °C e envelhecido a 480°C por 3 h e 560°C
por 1 h apds o ataque quimico. A morfologia desta martenista € em forma de ripas como pode
ser visto na Figura 42 (a) e (b). Nas regides mais escuras é possivel ver a estrutura martensita
evidente. Como assim sugere Pardal (2004), composicdes entre 10 e 25% Ni em qualquer taxa

de resfriamento, a morfologia é caracterizada em uma estrutura martensita em forma de ripas.

Figura 42- Micrografia dptica das amostras do aco maraging 300 solubilizadas a 1150 °C por
1 h e envelhecidas a 480°C por 3 h e 560°C por 1 h respectivamente.

Fonte: Propria da autora.

Comparando as micrografias das amostras envelhecidas do aco maraging 300 e 350
representados nas Figura 42 e Figura 43 com a mesma metodologia de envelhecimento e
ataque quimico, se observa que ambas as micrografias Opticas expdem a matriz martensitica.
E possivel visualizar nas figuras Figura 43 (a) e (b) do aco maraging 350, carateristicas

microestruturais da martensita.
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Figura 43- Micrografia dptica das amostras do aco maraging 350 solubilizadas a 1150 °C por
1 h e envelhecidas a 480°C por 3 h e 560°C por 1 h, respectivamente.

Fonte: Propria da autora.

Nos MEVs da Figura 44, ¢ observada com maiores detalhes a existéncia das ripas
martensitas (“lath”) nas amostras do aco maraging 300 solubilizadas e envelhecidas nas
condicBes anteriores. Os reagentes vilella e nital revelaram os blocos, contornos de pacotes e
a ripas da microestrutura martensitica como pode ser observado na Figura 44. A Figura 44 (a),
amostra solubilizada a 1150 °C por 1 h e envelhecida por 480 °C por 3 h apresenta uma
microestrutura totalmente martensitica. Nos estudos Pardal et al, (2005), alcangou-se
resultados semelhantes ao revelar a microestrutura do aco maraging 300 solubilizado e
envelhecido a 480 °C com diferentes intervalos de tempo entre 15 minutos e 24 horas. Em
seus resultados, ndo houve a precipitacdo da austenita reversa.

Pesquisas realizadas por VISWANATHAN et al (1993); MAGNEE et al, (1974); LI et
al, (1995), em temperaturas abaixo de 500°C, ndo é corriqueira a formacdo de austenita
reversa no envelhecimento. Ja em longos periodos de tratamentos térmico de envelhecimento,
a austenita pode ser formar. Considerando o tratamento térmico de envelhecimento realizado
nesse trabalho de 480 °C por 3 h, ndo foi observado austenita reversa como pode ser visto na
figura 28. Ja resultados de difratogramas encontrados por Pardal et al (2008) indicam a
presenca de austenita precipitada em tempos de envelhecimento de 650°C por 1 h. Vale
ressaltar que boas micrografias foram obtidas com estes reagentes para diferentes tempos de
ataque. Martins (2015), trabalhando com amostras do aco maraging 300 tratadas a 600 °C por
30 mim e 4 h por meio de difratograma, observou que picos de austenita crescem a medida

que o tempo de envelhecimento cresce. Kempen et al, (2011) estudando amostras do acgo
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maraging 300 envelhecidas a 480 °C por 5 h ressalta que o tratamento térmico aplicado
provoca um aumento da fase austenita reversa. Segundo Pardal et al, (2005), para longos
periodos de envelhecimento é inevitdvel a reversdo da austenita, porque a martensita é

metaestavel e se transforma em austenita estavel.

Figura 44- Micrografias em MEV das amostras do aco maraging 300 solubilizadas a 1150 °C
e envelhecidas a480°C por 3 h e 560°C por 1 h respectivamente.

AceN  SpotMagn * Det WD Exp  |———— 20m AccV SpotMagn Det WD Exp }——— 20pm
200kv58 2500x SE 76 1. 3001150480 200kV 66 2000x SE 101 1 - 300 1150560

Fonte: Propria da autora.

Todas as micrografias obtidas por MEV nas amostras do ago maraging 350
solubilizadas a 1150 °C e envelhecidas a 480 °C por 3 h e 560 por 1 h (Figura 45) deixam
evidente a estrutura martensita em forma de ripas martensitas. A Figura 45(a), condicdo de
envelhecimento a 480 °C por 3 h evidencia a existéncia da estrutura martensita mais refinada
com contornos de gréos aparentes, o que pode ter sido ocasionado pela menor temperatura de
envelhecimento. Na condigdo de tratamento a 560°C por 1 h, Figura 45(b), € possivel ver
pontos claros e escuros, indicando a presenca de diferentes fases intermetalicas que séo
resultantes do envelhecimento do aco maraging. Em estudos realizados por LI et al, (1995),
observa-se que em um tratamento térmico de envelhecimento de 640°C por 2 h para um aco
maraging 350, ocorre 0 surgimento da austenita reversa nos contornos de grdo da austenita

prévia.
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Figura 45- Micrografias em MEV das amostras do aco maraging 350 solubilizadas a 1150 °C
por 1 h e envelhecidas a 480°C por 3 h e 560°C por 1 h respectivamente.

7
AceV SpotMagn  Det WD Exp |——— 20pm AccV. SpotMagn  Det WO Exp: f———r 20 m
200kV53 2500x SE 117 1 3501150480 200KV 68 2000x SE . 11,07 3----3501150560/ P

Fonte: Propria da autora.

5.4 Dureza Rockwell C

Os valores de dureza Rockwell C em funcdo dos tratamentos térmicos para 0s acos
maraging 300 e 350 estdo mostrados na Tabela 20 e Tabela 21, respectivamente. Na Figura
46, o0 ensaio de dureza Rockwell C feito em amostras do aco maraging 300 do primeiro grupo
(480°C/3 h) mostra que, por curtos periodos de tempo, a dureza aumenta lenta e
continuamente, em relacdo ao tamanho de grdo que tende aumentar com o aumento da

temperatura de solubilizacdo. Esse aumento pode ser considerado desprezivel.

Tabela 20 — Valores médios de dureza Rockwell C em funcéo dos tratamentos térmicos para o
aco maraging 300.

Envelhecimento a480°C/ 3 h

Dureza média (HRc) Temperatura de TG (um) Erro Dureza
solubilizacéo (°C) (HRc)
53,75 840 28,5 0,5
52 950 41,3 1,15
53 1050 186,3 0,58
54 1150 520,1 0,58

Fonte: Prépria da autora.
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Tabela 21 - Valores médios de dureza Rockwell C em funcéo dos tratamentos térmicos para o
aco maraging 350.

Envelhecimento a 560 °C/ 1 h

Dureza média (HRc) Temperatura de TG (um) Erro
solubilizacéo (°C) Dureza
(HRc)
57,75 840 28,1 0,96
58 950 53,1 0
57,25 1050 105,3 1,26
57 1150 372,4 0

Fonte: Prépria da autora.

A solubilizacdo é um fator inteiramente prevalecente no aumento do tamanho de gréo
para 0s ensaios realizados nesse trabalho e estd correlacionada diretamente com o0s
tratamentos de envelhecimento. Logo a dureza do material deve ser sempre estudada em
relacdo a solubilizacdo e envelhecimento.

Para a amostra A1-480, o pico de dureza encontrado foi de 53,75 HR¢ para um
tamanho de grdo de 28,5 um. Quando analisada a amostra A4-480, o pico de dureza
encontrado foi de 54 HRc para um tamanho de grdo de 520,2 um. E possivel observar que o
aumento da dureza permanece quase constante, ou seja, ndo teve aumento significativo da
dureza em relacdo ao tamanho de grdo, porém o tamanho de grao teve aumento significativo
deixando evidente a relacdo do tamanho de grdo com as temperaturas de solubilizacdo. Nessa
temperatura de envelhecimento, ndo se observa queda (superenvelhecimento) até 3 horas de
tratamento.

Martins (2015) encontrou resultados semelhantes para o aco marging 300 envelhecido
a 480°C/4 h com um pico de dureza de 601 HV. Utilizando a norma de dureza ASTM E140 —
05, este valor corresponde a 55HR¢, Para o estudo realizado nesse trabalho, empregando a
norma de dureza ASTM E140 — 05, a conversado o pico de dureza Vickers € de 577 HV, que é

um resultado proximo do encontrado pelo autor citado.
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Figura 46 - Curva de dureza em funcdo do tamanho de gréo para o ago maraging 300
envelhecido a 480°C/3 h.
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Fonte: Prépria da autora.

A Figura 47 apresenta a curva de variacdo de dureza Rockwell C para o aco maraging
300 do segundo grupo (560 °C/1 h) em funcdo do tamanho de grdo. Com o tratamento
térmico de envelhecimento de 560 °C/1 h, os valores de dureza permanecem quase constantes
em relacdo ao crescimento de grdo, atingindo um valor méximo de 372,4 um para a amostra
A4-560 com um pico de dureza de 52,25 HRc.

Para a amostra A1-560, o tamanho de gréo é de 28,0 um tendo um pico de dureza de
52,75 HR¢c como pode ser visto na Tabela 20. Os valores de tamanho de grdo em temperaturas
mais elevadas de solubilizagdo séo significativamente maiores. Contudo, as durezas
permanecem quase constantes para diferentes temperaturas de solubilizacéo e envelhecimento
utilizados nesse trabalho.

Resultados obtidos por Pardal et al, (2005) revelam que apds o tempo de 1 h em um
envelhecimento a 560 °C, observa-se superenvelhecimento. Nesse trabalho, os resultados das
amostras do marging 300 com envelhecimento a 480 °C/3 h apresentam picos de durezas
suavemente maiores que amostras tratadas a 560°C/1 h que pode ser atribuido a precipitacdo
por nucleacdo e crescimento de particulas Nis(Ti, Mo) nas discordancias da matriz
martensitica. Este fenbmeno acontece mais rapidamente nas amostras tratadas 560 °C/1 h
(TEWARI et al, 2000 e MANGNEE et al, 1974).



Dureza (HRc)

87

Figura 47 - Curva de dureza em funcdo do tamanho de grdo para o0 aco maraging 300
envelhecido a 560 °C/1 h.
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Fonte: Propria da autora.

Amostras do aco maraging 350 foram utilizadas para analise da dureza mecéanica nas
condicGes de envelhecimento de 480 °C/3 h e 560 °C/1 h. Na Figura 48 é apresentado a curva
de variacdo de dureza Rockwell C para a condicdo de envelhecimento de 480 °C/3 h em
funcdo do tamanho de grdo. Os resultados obtidos permitem concluir que existe um pequeno
decaimento da variacdo média da dureza Rockwell C em relacdo ao crescimento do tamanho
de gréo. Para a amostra B1-480, foi encontrado um pico de dureza de 58,75 HRc e um
tamanho de grdo 89,9 um. Quando ocorre 0 aumento da temperatura de solubilizacdo até
1150 °C/1 h mantendo o mesmo envelhecimento, o pico de dureza encontrado é de 56 HR¢
exibindo um decaimento suave na curva de variagdo da dureza e um crescimento do gréo de
374,6 um, que é quase quatro vezes maior em tamanho que no tratamento inicial. Os
resultados encontrados para o ago maraging 350 na condicdo de envelhecimento a 480 °C/3 h
permitem afirmar que a variagéo da dureza Rockwell C e o crescimento do tamanho do gréo
analisados sdo maiores em relacdo ao ago marging 300 na condi¢do de envelhecimento a
480 °C/3 h.



88

Figura 48 - Curva de dureza em funcdo do tamanho de grdo para 0 aco maraging 350
envelhecido a 480°C/3h.
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Fonte: Prépria da autora.

A curva de dureza para o aco maraging 350 na condicdo de envelhecimento a
560 °C/1 h em funcdo do tamanho de grdo é apresentado na Figura 49. Como observado nos
resultados encontrados, a variacdo de dureza em relacdo ao tamanho de grdo sdo quase
inalteraveis. O crescimento do tamanho de gréo € realgado e evidente no caso da condi¢do
inicial em relacdo ao estado final de tratamento estudado nesse trabalho. Para a amostra B1-
560, o tamanho de gréo encontrado foi de 107,2 um e um pico de dureza de 57,75 HRc.

Quando se muda o tratamento de solubilizacdo para 1150 °C/1 h e mantém o mesmo
envelhecimento, o gréo cresce exponencialmente em relacdo ao tratamento inicial e a dureza
varia de forma minimizada. Os resultados encontrados para o tratamento citado foram de
320,4 um e 57 HR¢. Pode-se concluir que existe uma pequena variacao na dureza do material
em relagcdo ao tamanho de grao.

Segundo Pardal et al, (2005), o decrescimento da dureza € pertinente a precipitacdo de
austenita, ao crescimento dos precipitados, ao coalescimento e a incoeréncia dos precipitados
com afinidade a matriz formada durante superenvelhecimentos. Estudo realizado por Pardal et
al, (2005) em amostras do aco maraging 300 submetidas a diferentes temperaturas de
envelhecimento entre 440 °C e 650 °C e tempos de tratamento térmico que variaram entre 15
minutos e 24 horas, observou-se que nas amostras superenvelhecidas ocorre um decréscimo

da dureza.
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Figura 49 - Curva de dureza em funcdo do tamanho de grdo para o0 aco maraging 300
envelhecido a 560°C/1h.
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5.5 Resultados das medidas de VSM

A Figura 50 e Figura 51 mostram as curvas de histerese magnética para amostras dos
acos maraging 300 e 350, respectivamente, solubilizadas em varias temperaturas e
envelhecidas a 480 °C por 3 h. Como pode ser visto pelas curvas de histerese, essa classe de
aco tem comportamento magnético mole, pois a espessura das curvas de histerese é estreita.
Tanto 0 aco maraging 300 como 0 aco maraging 350 apresentou 0 mesmo comportamento
magnético independente do tratamento térmico a que foram submetidos. Essa é uma
caracteristica importante nesses acos levando em consideracao suas aplicacfes em rotores de
alta velocidade e motores elétricos. Segundo Belozerov, além de uma boa resisténcia
mecanica, acos para tais aplicacdes precisam ter propriedades magnéticas apropriadas tais
como magnetizagdo de saturacdo, magnetizacdo remanente e forca coercitiva (Belozerov,
1995). Também é possivel notar na Figura 50 e Figura 51 que a temperatura de solubilizacéo
e, portanto, o tamanho de grdo alterou levemente alguns pardmetros magnéticos dos acos
maraging 300 e 350. Comportamento semelhante foi encontrado para esses dois acos

solubilizados em varias temperaturas e envelhecidos a 560 °C por 1 h.
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Figura 50 — Curvas de histerese para o aco maraging 300 solubilizado em vérias temperaturas
e envelhecido a 480 °C por 3 h.
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Figura 51 - Curvas de histerese para o ago maraging 350 solubilizado em varias temperaturas
e envelhecido a 480 °C por 3 h.
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Um dos pardmetros afetados com o tamanho de gréo foi a magnetizacdo remanescente
como pode ser visto nos graficos da Figura 52. Para o menor tamanho de grdo, tanto o aco

maraging 300 como o ago maraging 350 apresentaram o maior valor de magnetizacao
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remanescente nas duas condigdes de envelhecimento ( Figura 52a e Figura 52b). Quanto
menor o tamanho de grdo, mais capacidade o agco Maraging tem de reter 0 magnetismo. A
magnetizacdo remanescente cai entre os graos de tamanho 30 um e 40 um para o ago
Maraging 300, ou seja, entre as solubilizacdes a 840 °C e 950 °C. Ja para 0 aco Maraging
350, essa queda na magnetizacdo remanescente ocorre entre os tamanhos de grao de 92 um a
184 pum, ou seja, entre as temperaturas de solubilizagdo de 840 °C a 1050 °C. A partir de 950
°C (40 um de tamanho de grao), ha um aumento na magnetizacdo remanescente para o ago
Maraging 300. J& para o aco Maraging 350, esse aumento na magnetizacdo remanescente se
da a partir do grdo de tamanho 184 pm (solubilizagdo a 1050 °C). Um comportamento
semelhante é observado também para os acos Maraging 300 e 350 solubilizados em varias
temperaturas e envelhecidos a 560 °C por 1 h ( Figura 52b). Os defeitos cristalinos funcionam
como barreira para a movimentacdo dos dominios magnéticos. Como o contorno de gréo é
considerado um defeito na rede cristalina, quanto mais contornos de grdo o material possuir
(menor tamanho de gréo), maior serd a resisténcia a movimentacdo dos dominios magnéticos.
Por outro lado, quanto maior o grdo, mais dominios magnéticos haverd dentro do gréo,
indicando que o material também retera um pouco mais de magnetizacdo como pode ser
observado para 0s maiores tamanhos de grdo em ambas condi¢cdes de envelhecimento. A
amostra do aco Maraging 300 solubilizada a 950 °C por 1 h e envelhecida a 480 °C por 3 h
(tamanho de grdo de 40 um) apresentou um comportamento atipico ( Figura 52a), pois seu
valor de reminiscéncia apresentou uma queda brusca entre as temperaturas de solubilizacdo de
840 °C e 950 °C (os dois menores tamanhos de grdo), considerando que o tamanho de gréo
ndo variou tanto entre essas temperaturas (30 um e 40 um, respectivamente) para que haja

essa queda no valor da magnetizagdo remanescente.
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Figura 52 — Variacdo da magnetizacdo remanescente com o tamanho de gréo.
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A Figura 53 mostra a variagcdo na magnetizagdo de saturacdo em relacdo ao tamanho
de grio. E observada uma tendéncia no aumento da saturacdo magnética com o aumento do
tamanho de grao, principalmente para as amostras envelhecidas a 560 °C por 1 h (Figura 53b).
Quanto maior o tamanho de grdo, mais dominios magnéticos havera dentro do grdo e isso
requer valores mais elevados de magnetizacao para se chegar a saturacao.

A variacdo da forca coercitiva com tamanho de grdo é mostrada na Figura 54 para
ambas as condicBes de envelhecimento. E possivel perceber uma leve diminuicdo da forca
coercitiva com o0 aumento da temperatura de solubilizacdo, e, portanto, com o aumento do
tamanho de grdo. Ou seja, quanto maior o tamanho de grdo, maior é a tendéncia de 0 aco
Maraging ser um material magnético mole, porém, para maiores tamanhos de grdo, 0 mesmo

perderia em propriedades mecanicas, principalmente na presenca de hidrogénio.
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Figura 53 — Variacdo da magnetizacdo de saturagédo com o tamanho de gréo.
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Em todos os casos analisados, é observado que a variacdo dos parametros magnéticos
em relacdo ao tamanho de grdo € menos intensa para 0 aco Maraging 350. Isso pode ser
atribuido ao fato de o aco Maraging 350 j& comecar com um tamanho de grdo maior que o
aco Maraging 300 na temperatura de solubilizagdo de 840 °C por 1 h em ambas as condicdes
de envelhecimento. O aco Maraging 350 comega com um tamanho de grédo trés vezes maior

que o tamanho de grédo do aco Maraging 300 nessa mesma condicéo.

Figura 54 — Variagéo da forga coercitiva com o tamanho de gréo.
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A Figura 55 mostra a variacdo da forca coercitiva para ambos os agos Maraging 300
(Figura 55a) e Maraging 350 (Figura 55b) solubilizados a 840 °C por uma hora e envelhecidos

a 480 °C por 3 h e 560 °C por 1 h. E possivel observar que aumentando a temperatura de
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envelhecimento, de 480 °C/3h para 560 °C/1h, ha um leve aumento da forca coercitiva.
Tavares et al estudaram o envelhecimento do ago Maraging 350 laminado e envelhecido em
varias temperaturas entre 560 °C e 700 °C para tempos de envelhecimento de uma hora. Os
autores concluiram que o aumento da temperatura de envelhecimento faz aumentar a forca
coercitiva para esse aco até um valor médximo em 650 °C. Os autores atribuiram esse efeito a
formacdo de austenita reversa rica em niquel na faixa de temperatura estudada (TAVARES et
al, 2004). Pardal et al realizaram o mesmo estudo para 0 aco Maraging 300 também laminado
e envelhecido nas mesmas condi¢des estudadas por Tavares et al e chegaram a mesma
conclusdo. A forca coercitiva também aumenta com o0 aumento da temperatura de
envelhecimento atingindo um valor maximo em 650 °C (PARDAL et al, 2007). O
envelhecimento de aco Maraging entre 450 °C e 600 °C é rapido e intenso sendo atribuido a
precipitacdo de fases ricas em niquel como Niz(Mo, Ti) podendo haver reversao de austenita
(MAGNEE, 1974; LECOMTE et al, 1985; TEWARI, 2000). O aumento da temperatura de
envelhecimento acima de 560 °C provoca um endurecimento magnético (aumento da forca
coercitiva) alargando a curva de histerese. Essa é uma caracteristica indesejada para materiais

magnéticos mole como 0s acos Maraging da classe 300.

Figura 55 — Variagéo da forga coercitiva com a temperatura de envelhecimento
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Fonte: Prépria da autora.

5.6 Resultados de Ruido Magnético Barkhausen

A Figura 56 mostra os resultados de ruido Barkhausen para as amostras dos acos

Maraging 300 e 350 solubilizados em varias temperaturas e envelhecidos a a) 480 °C/3h e b)
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560 °C/1h. Nos gréaficos mostrados, o valor de RMSgys esta plotado em funcdo do tamanho de
grdo e este estd em funcdo da temperatura de solubilizagdo como ja foi mostrado antes.

Figura 56 — Ruido magnético Barkhausen em funcdo do tamanho de grdo para 0s agos
Maraging 300 e 350 solubilizados em varias temperaturas e envelhecidos a a) 480 °C/3h e b)
560 °C/1h.
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Fonte: Prépria da autora.

Os graficos da Figura 56 mostram variacdes diferentes no RMB quando os dois agos
sdo comparados. O ruido Barkhausen € causado pela movimentacéo irreversivel das paredes
de dominios magnéticos durante o processo ciclico de magnetizacdo nos materiais
ferromagnéticos. Esse movimento das paredes de dominio assim como o ruido magnético
Barkhausen (RMB) ¢ fortemente influenciado pela microestrutura do material ferromagnético
(V. Moorthy, 1997) assim como pelo seu tamanho de grédo (Anglade-Rivera et al, 2001; R.
Ranjan, 1987) e composicéo (M. Blaow et al, 2006; J. Kameda et al, 1987).

E conhecido da literatura que o tamanho da parede de dominio magnético é
proporcional a raiz quadrada do diametro médio do grdo (GATELIER-ROTHEA et al, 1998;
DEGAUQUE, 1982). Entéo, para as amostras com grao refinado (menor tamanho de gréo), o
numero de dominios e paredes que se moverdo € bem maior que para as amostras que
apresentaram graos maiores (ANGLADA-RIVERA et al, 2001). Se o sinal RMB dependesse
exclusivamente do tamanho de gréo, os graficos mostrariam uma queda no sinal RMB com o
aumento do tamanho de grdo. Os resultados mostram que o sinal RMB aumenta para o0 ago
Maraging 300 e que o mesmo diminui para o aco Maraging 350 para as condi¢des de

solubilizacdo em vérias temperaturas e envelhecidos a 480 °C por 3 h indicando que néo
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somente o tamanho de grdo esta influenciando no sinal RMB, mas também hé influéncia dos

precipitados.

A Figura 57 mostra os resultados de ruido Brakhausen para as amostras dos acos

Maraging 300 e 350 solubilizados em vérias temperaturas e envelhecidos em duas condi¢oes.

Nesses graficos, o efeito do envelhecimento para cada aco é comparado.

Figura 57 — Ruido Magnético Barkhausen em func¢do do tamanho de gréo austenitico para

amostras a) do ago Maraging 300 e b) do ago Maraging 350.
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E possivel observar que para ambos os acos, o envelhecimento a 560 °C por 1 h gera

menos ruido magnético do que a 480 °C por 3 h. Isso pode ser um indicio da presenca de

austenita reversa, uma vez que essa fase é paramagnética, causando uma diminui¢do no ruido

magnético Barkhausen.

5.7 Analises dos resultados de difracdo de raio-X (DRX)

Para detectar a presenca de austenita revertida apos o tratamento de envelhecimento a

560 ° C /1 h, foi realizada a medigdo de DRX em amostras do ago maraging 300. A Figura

58 mostra o padréo de DRX para as amostras S1-560 e S4-560. Somente 0s picos da estrutura

da BBC podem ser vistos neste difratograma correspondente a fase de martensita (a ’).



97

Figura 58 - Padrdo de DRX de amostras do aco maraging 300 (a) S1-560 e (b) S4-560.
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E bem estabelecido na literatura que o envelhecimento de aco de 18Ni 300 em
temperaturas superiores a 500 °C por tempo prolongado pode promover a formacdo de
austenita revertida como consequéncia da dissolucao parcial de Ni3 (Ti, Mo) (SHA et al,
1993; VISWANATHAN et al, 1993; TEWARI et al, 2000; LI et al, 1995; VISWANATHAN,
2005). Entretanto, nesta pesquisa, nenhum pico de difracdo correspondente a austenita
revertida nem os picos dos compostos intermetalicos foram encontrados indicando que a
fracdo volumétrica dessas fases esta abaixo do limite de deteccéo da técnica que é em torno de
5% (CULLITY, 1978). Além disso, Sha et al (SHA, 1993) relataram que, apds o
envelhecimento do ago maraging 300 em 510 °C por 128 h, a fragdo volumétrica de
precipitados era menor que 4% em peso. Além disso, Pardal et al (PARDAL, 2007)
observaram que a quantidade de austenita revertida em maraging 300 envelhecido a 560 ° C
por 1 h é de cerca de 5%. Portanto, austenita revertida pode existir em amostras do grupo B,
mas seu conteddo é muito baixo para ser detectado por DRX.
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5.8 Ensaios de tracdo com baixa taxa de deformacédo (BTD) ao ar e em solugcdo com

carregamento de hidrogénio.

Nessa secdo, sdo apresentados os ensaios de tracdo com baixa taxa de deformacéo
(BTD) tanto para as amostras do aco Maraging 300 ensaiadas ao ar como para as amostras
desse ago ensaiadas em solugédo aquosa de 3,5 % de NaCl com carregamento de hidrogénio
sob polarizacdo catddica de -1,2 Vecs.

Os graficos da Figura 59 apresentam os resultados de BTD tanto para as amostras
ensaiadas ao ar como para as amostras hidrogenadas. Foram selecionadas as amostras S1-480
e S4-480 por representarem o0s extremos do tamanho de grdo. De acordo com os resultados
apresentados na Figura 59, as amostras hidrogenadas em solucdo apresentaram uma reducéo
dréstica na resisténcia mecanica. A amostra S1-480/ar suportou uma tensdao maxima de 1764
MPa quando ensaia ao ar. J& a amostra na mesma condicdo de tratamento térmico ensaiada
em solucdo com carregamento de hidrogénio suportou uma tensdo méaxima de 965 MPa. As
amostras ensaiadas ao ar sofreram deformacao plastica, ao passo que as amostras ensaiadas
em solucdo com carregamento de hidrogénio sofreram pouca ou quase nenhuma deformacéo
plastica prevalecendo a fratura fragil. Nessas condicGes, as amostras hidrogenadas apresentam
baixa ductilidade sendo de dificil determinacdo do limite de escoamento, que para as amostras
S1-480/ar e S4-480/ar (tratadas ao ar) foi de 1721 MPa e 1778 MPa, respectivamente.
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Figura 59 - Curvas de tensdo x deformacdo para os ensaios BTD para amostras do aco
Maraging 300 em diferentes solubilizagdes e envelhecidas a 480 °C/3h. Os tamanhos de graos
selecionados sdo o0s extremos (menor e maior grao).
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As amostras ensaiadas em solucdo também apresentaram reducdo no alongamento de
aproximadamente 76,4%. Essas reducdes nas propriedades mecénicas em aco Maraging em
contato com o hidrogénio também foram reportadas em outros trabalhos (REDDY, 1992;
WANG, 2013; SANTOS, 2014). Também ¢é possivel observar a influéncia do tamanho de
gréo na resisténcia mecénica do aco Maraging 300. As amostras ensaiadas ao ar apresentaram
limite de resisténcia a tracdo semelhante em torno de 1780 MPa, porém a S1-480/ar
apresentou um maior alongamento do que a amostra S4-480/ar. As amostras ensaiadas em
solugcdo com carregamento de hidrogénio também apresentaram comportamentos mecanicos
diferentes. A amostra S1-480/H apresentou um limite de resisténcia a tracdo de 965 MPa ao
passo que a amostra solubilizada a S4-480/H apresentou um limite de resisténcia a tragdo de
527 MPa, ou seja, quanto menor o tamanho de grdo, mais resisténcia mecanica tera o material,
pois grdos pequenos agem como barreira ao deslocamento de discordancias, sendo um
comportamento ja esperado.

A Figura 60 apresenta as fratografias de MEV para as amostras submetidas ao ensaio
BTD ao ar. As secOes transversais vistas nessa figura correspondem as amostras S1-480/ar e

S4-480/ar, respectivamente.
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Figura 60 — Fratografia de MEV para as amostras (a) S1-480/ar e (b) S4-480/ar, tracionadas
em BTD ao ar.
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Fonte: prdpria da autora.

Do ponto de vista microscopico, uma fraturada pode ocorrer pelos seguintes
micromecanismos: clivagem, quase-clivagem, dimples, fadiga e intergranular (DIETER,
1988). Na fratografia da Figura 60a sdo observados dimples, estruturas caracteristicas de
deformacéo pléstica. Pela quantidade de dimples formados na superficie fraturada, € possivel
concluir que a amostra de menor grao (S1-480/ar) sofreu grande deformacdo plastica. A
fratografia da Figura 60b também apresenta dimples, porém esses sdo rasos e em menor
quantidade, indicando que a deformacdo plastica sofrida por essa amostra (S4-480/ar) ndo foi
tdo intensa. Do ponto de vista microscopico, esse micromecanismo (dimples) caracteriza-se
por trés estagios distintos: nucleacdo, crescimento e coalescimento de vazios formando os
dimples sobre a superficie de fratura (GUIMARAES, 1997). Esses resultados estdo em
concordancia com as curvas tensdo x deformacdo apresentadas na Figura 59. Ndao foi
observada a presenca de trincas em nenhuma das superficies fraturadas para as amostras
ensaiadas ao ar. Santos et al (SANTOS, 2015) encontrou resultados semelhantes ao estudar
um aco Maraging 300 em ensaios de BTD ao ar. Amostras que experimentaram maior
deformacdo pléstica apresentaram uma maior quantidade de dimples. E observado que o
tamanho de gréo influenciou no formato dos dimples. Para a amostra com menor tamanho de
grdo, os dimples foram mais intensos. A distribuicdo de precipitados, sua concentragdo e
resisténcia também influenciam no formato dos dimples (GUIMARAES, 1997).

A Figura 61 apresenta as fratografias de MEV das amostras submetidas ao ensaio
BTD com carregamento de hidrogénio. Na Figura 61a e possivel observar trincas induzidas
pelo hidrogénio (setas vermelhas) de diferentes tamanhos na superficie fraturada da amostra
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S1-480/H. Destaca-se uma trinca maior que se propagou ao longo da superficie e algumas
microtrincas. A Figura 61b mostra a superficie da amostra S4-480/H. E possivel observar uma
trinca induzida pelo hidrogénio (seta vermelha) ao longo da superficie, assim como regifes de
quase-clivagem (circulo em amarelo). A regido de quase-clivagem, assim como as trincas sdo
resultados da concentracdo de hidrogénio que se difundiu nos contornos de grdo e ao longo
das ripas de martensita (WANG et al, 2013; TSAY et al, 2006, SANTOS, 2015). Em ambas
as superficies, ndo foram observadas dimples, indicando que a fratura das amostras em
contato com o hidrogénio foi do tipo fragil. Esses resultados corroboram com as curvas tenséo

x deformacdo mostradas na Figura 59.

Figura 61 — Trincas induzidas pelo hidrogénio nas superficies de fratura do aco Maraging 300
a) S1-480/H e b) S4-480/H tracionadas em BTD em solucéo hidrogenada.

Fonte: propria da autora.

A Figura 62 apresenta os graficos para as amostras tracionadas em BTD tanto ao ar
como hidrogenadas. As condicGes de solubilizagdo selecionadas sdo os extremos (840 °C/1h e
1150 °C/1h) por apresentarem menor e maior tamanho de grdo, respectivamente. O
envelhecimento foi de 560 °C/3h. E possivel observar que o padrdo de resultado se repete em
relacdo aos graficos de tensdo x deformacdo da Figura 59. As amostras ensaiadas ao ar
apresentaram maior resisténcia mecénica em relacdo as amostras ensaiadas em solucao
carregada de hidrogénio. O limite de resisténcia mecanica para as amostras ensaiadas ao ar
para 0 menor e maior grdo (S1-560/ar e S4-560/ar) foram 1814 MPa e 1880 MPa,
respectivamente. Ja o limite de resisténcia mecanica para as amostras ensaiadas em solucédo
com carregamento de hidrogénio foi de 1248 MPa para a amostra de menor grao (S1-560/H) e
922 MPa para a amostra de maior grédo (S4-560/H). A reducdo no alongamento para as
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amostras ensaiadas em solucdo carregada de hidrogénio foi de aproximadamente 62%. Mais
uma vez foi possivel observas os efeitos degradantes na resisténcia mecéanica do ago

Maraging 300 quando 0 mesmo entra em contato com o hidrogénio.

Figura 62 - Curvas de tensdo x deformacdo para os ensaios BTD para amostras do aco
Maraging 300 em diferentes solubilizagdes e envelhecidas a 560 °C/1h. Os tamanhos de gréos
selecionados sdo o0s extremos (menor e maior grao).
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Fonte: propria da autora.

A Figura 63 apresenta as fratografias de MEV para as amostras ensaiadas ao ar do
segundo grupo (amostras solubilizadas em varias temperaturas e envelhecidas a 560 °C/1h). E
possivel observar tanto na Figura 63a (S1-560/ar) como na Figura 63b (S4-560/ar) a presenca
de dimples de diferentes formas, tamanhos e profundidades indicando que antes da fratura,

houve uma elevada estriccdo (grande deformacéo plastica) nas amostras desse grupo.
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Figura 63 - Fratografia de MEV para as amostras (a) S1-560/ar e (b) S4-560/ar tracionadas em
BTD ao ar.
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A Figura 64 apresenta as fratografias em MEV para as amostras do segundo grupo que
foram submetidas aos ensaios BTD com carregamento de hidrogénio. Tanto na Figura 64a
(S1-560H), como na Figura 64b (S4-560H), é possivel observas os grdos de forma
tridimensional. Trincas induzidas pelo hidrogénio se propagaram ao longo dos contornos de
grdo em ambos 0s casos (setas vermelhas). Trincas maiores sao observadas na Figura 64b. Em
ambos os casos, ndo foram observados dimples. A auséncia de dimples indica que a fratura foi
do tipo fragil. As Fratografias tanto da Figura 63 (fratura ductil) como da Figura 64 (fratura

fragil) corroboram com as curvas tensdo x deformac&o da Figura 62.

Figura 64 — Trincas induzidas pelo hidrogénio nas superficies fraturada das amostras a) S1-
560/H e b) S4-560/H tracionadas em BTD em solucédo hidrogenada.
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A Figura 65 mostra as imagens da vista lateral de algumas amostras fraturadas. As
Figura 65a-b, testadas ao ar, indicam que as amostras exibiram extensa deformacdo plastica
com uma formacgdo de pescoco que € tipico de fractura ductil. Em contraste, nas amostras
testadas em solucdo hidrogenada (Figuras 7c-d) superficies planas sem pescoco foram
observadas confirmando o comportamento da fratura fragil. As curvas de tensdo-deformacao
BTD das amostras S1-560 e S4-560 testadas ao ar e em solucdo hidrogenada sdo mostradas na
Figura 62. Estas amostras exibiram comportamento mecéanico semelhante aos encontrados nas
amostras S1-480 e S4-480 na Figura 59.

Figura 65 - Fotos de visdo lateral das amostras fraturadas a) S1-480/ar, b) S1-560/ar, c) S1-

480/H e d) S2-560/H.
(a) (b)
pescogo \
pescogo

Fonte: propria da autora.
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A Figura 66 mostra os graficos dos ensaios BTD com carregamento de hidrogénio
para as amostras do ago maraging 300 solubilizadas em varias temperaturas e envelhecidas a
480 °C por 3 horas. Em todas as condi¢6es de solubilizacéo, as curvas mostram que quase ndo
houve deformacdo plastica antes da fratura, com excecdo da amostra S3-480/H que
experimentou um pouco mais de deformacdo pléstica antes do rompimento. A amostra S1-
480/H, por ter o menor tamanho de grdo, mesmo fragilizada por hidrogénio, continuou
apresentando maior resisténcia mecanica que as demais. Os contornos de grdo pequenos
serviram de ancoragem a propagacéo das trincas, fazendo com que a mesma resistisse a tracao

por mais tempo. A amostra S4-480/H apresentou a menor resisténcia mecanica desse grupo. A



105

fragilizacdo por hidrogénio agravou ainda mais essa baixa resisténcia mecénica ao induzir
trincas que se propagaram pelos contornos de gréo, fazendo com que essa amostra fraturasse
para valores de tensdo bem abaixo dos valores obtidos para as demais amostras desse grupo.
A amostra S3-480/H apresentou um comportamento mecanico intermediario em relacdo as
demais. As amostras S2-480/H fraturaram na regido da rosca e, por esse motivo, néo foi
possivel validar os ensaios para essa condigdo. Esse fato pode ser atribuido a problemas de

usinagem das amostras.

Figura 66 — Curvas tensdo x deformacdo para as amostras hidrogenadas do primeiro grupo
(solubilizadas em varias temperaturas e envelhecidas por 480 °C/3h).
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A Figura 67 apresenta os graficos dos ensaios BTD com carregamento de hidrogénio
para as amostras do aco maraging 300 solubilizadas em varias temperaturas e envelhecidas a
560 °C por uma hora. E observado que o mesmo padréo de resultados se repetiu em relacio ao
primeiro grupo de amostras (Figura 66). A parte linear do grafico é quase a mesma para todas
as amostras. A resisténcia mecanica das amostras para o segundo grupo diminui & medida que
0 grdo aumenta de tamanho. Como ja foi dito antes, o hidrogénio difundido nas amostras
intensifica ainda mais essa perda de resisténcia mecénica. As amostras dos dois grupos

apresentaram fratura fragil com pouca ou quase nenhuma deformacéo plastica.
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Figura 67 - Curvas tensdo x deformacao para as amostras hidrogenadas do segundo grupo
(solubilizadas em varias temperaturas e envelhecidas por 560 °C/1h).
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Fonte: propria da autora.

A fim de quantificar o dano causado pela fragilizacdo por hidrogénio, um indice de
fragilizacdo, El (do inglés Embrittlement Index), tendo em conta as propriedades mecanicas

do material foi introduzido pela seguinte expressdao (WANG et al, 2013):

EI(X) = Xair—XHE (Equacdo 5)

air

onde X € a propriedade sob investigacdo, neste caso, 0 limite de resisténcia a tracdo e a
deformacdo. O aumento deste indice indica que a propriedade mecénica é mais suscetivel aos
danos causados pelo hidrogénio. As propriedades mecanicas como limite de resisténcia a
tracdo (LRT) e deformacdo (Def) das amostras S1-480/H, S4-480/H, S1-560/H e S4-560/H
obtidas a partir de curvas de tensdo-tensdo em regime BTD (Figura 66 e Figura 67) sdo
mostradas na Tabela 22, bem como, seu indice EI. Pelos resultados da Tabela 22, conclui-se
gue as amostras do segundo grupo (envelhecidas a 560 °C/1h) foram mais resistentes a
fragilizacéo por hidrogénio do que as amostras do primeiro grupo (envelhecidas a 480 °C/3h).

Assim, sugerindo a presenca de austenita revertida e / ou outros precipitados nestas amostras


https://www.google.com/search?q=Embrittlement+Index&spell=1&sa=X&ved=0ahUKEwjaupzl9IbhAhVgHbkGHb2JBCcQkeECCCooAA
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nesta condicdo. Os resultados de DRX néo detectaram a presenca de austenita revertida, como
ja discutido antes (ver Figura 58). Porém, a técnica de ruido Barkhausen sugere que pode ter
ocorrido a formacdo de alguma fase paramagnética no envelhecimento de 560 °C/1h, visto
que o sinal RMB das amostras envelhecidas nessa condicdo caiu em relacdo as amostras
envelhecidas a 480 °C/3h (ver Figura 57) e a austenia é uma fase paramagnética. E relatado na
literatura que quando o aco maraging apresenta austenita revertida em sua microestrutura,
apresenta melhor performance em relacdo a fragilizacdo por hidrogénio (SANTQOS, 2015 ;
BERES, 2017; LIU, 2018; SHEN, 2017; TAKASAWA, 2012; WANG, 2013).

Tabela 22 - Propriedades mecanicas retiradas das curvas BTD para as amostras de aco
maraging 300 testadas em ar e em solucdo hidrogenada.

Condicao LRT/ar, LRT/H, Def/ar, % Def/H, % EIl(def), % EI(LRT),
MPa MPa %
S1-480 1764 965 8.9 1.9 78.6 45.3
S4-480 1786 527 5.1 1.3 74.5 70.5
S1-560 1825 1243 6.4 2.8 56.2 31.2
S4-560 1873 929 6.3 2.0 68.2 50.4

Fonte: propria da autora.

A Figura 68 mostra as fratografias em MEV das amostras tracionadas em BTD em
solugdo hidrogenada correspondentes as curvas de tensdo x deformacdo da Figura 67
(amostras do segundo grupo). As fratografias estdo com o mesmo aumento (1000x) para
efeito de comparacdo da evolugdo do tamanho da trinca. E possivel observar que ha uma
relacdo entre o tamanho de grdo e a evolucdo da trinca. E observado que as trincas que se
propagam nos contornos de grao da amostra S1-560/H (Figura 68a), amostra com 0 menor
tamanho de gréo, sdo trincas menores e de curto alcance de propagacdo (trincas destacadas
nos circulos amarelos). Com o aumento do tamanho de grdo na amostra S2-560/H (Figura
68b), hd também um aumento na abertura da trinca entre os contornos de grdo, indicando que
ali, a tensdo causada pelo hidrogénio foi maior do que no caso anterior (S1-560/H) (trincas
destacadas por elipses em amarelo). Com o aumento de grdo na amostra S3-560/H, é possivel

notar uma maior evolugdo no tamanho das trincas (Figura 68c) entre os contornos de gréo e
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com desprendimento dos mesmos (trincas destacadas pelas setas vermelhas). E por fim, para a
amostra S4-560/H, amostra com o maior tamanho de gréo, é possivel notar ainda mais esse
desprendimento de partes do grédo (Figura 68d), nos contornos de gréo (setas vermelhas), além
de trincas menores que se formaram ao redor do grdo no sentido de desprender 0 mesmo em
outros pontos dos contornos (destacados na elipse em amarelo). Os tamanhos de gréo para
esse caso podem ser consultados na Tabela 17.

Figura 68 — Fratografias em MEV da superficies fraturadas das amostras do segundo grupo a)
S1-560/H, b) S2-560/H, c) S3-560/H, e d) S4-560/H, tracionadas em regime BTD em solucao
hidrogenada.

< 3 -
A -
= -
. M .
e o

det WD Exp p—————{ 50im

SE 63 1 A12H
~ . X §

SpotMagn Det WD Exp 50 gm { ) WD Exp
S 200kV60 1000x SE 90 1 %74 3 y ) KV 4.2 S 59 1

Fonte: prdpria da autora.

Diante do que foi observado na Figura 68, uma hipotese foi levantada sobre a influéncia
do hidrogénio na evolucéo e propagacdo das trincas. Dos varios aprisionadores de hidrogénio,
como precipitados, discordancias, contornos de grdo e etc, os contornos de grdo sdo 0s
aprisionadores de hidrogénio mais eficientes nos acos (LEE, 1986; LIU, 2016). E de se
esperar que, quanto mais contornos de grao estiverem disponiveis na microestrutura do aco,

mais hidrogénio o0 mesmo poderia acomodar, porém, considerando-se que todas as amostras
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da Figura 68 tiveram 0 mesmo tempo de hidrogenacéo, com tempos aproximados de duracao
do ensaio (cerca de meia hora), o teor de hidrogénio difundido nas amostras é
aproximadamente igual, em hipotese. Logo, quanto mais contornos de grdo disponiveis na
microestrutura do aco, mais sitios haverd para acomodar esse teor X de hidrogénio. Para
amostras de grdos menores, a quantidade de contornos de grdo acomodaria melhor o
hidrogénio atémico (H%), por haver mais sitios para 0 mesmo se difundir. Esse hidrogénio
atdbmico ao se encontra com outro hidrogénio atdbmico, forma o gas hidrogénio (H,). A
tendéncia natural dos gases é de se expandir. Essa expansao causaria uma determinada tenséo

nos contornos de gréo, conforme mostrado no esquema da Figura 69.

Figura 69 — Esquema hipotético da distribuicdo do hidrogénio gasoso nos contornos de gréo
das amostras hidrogenadas.
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Fonte: propria da autora.

A tenséo causada pelo gas hidrogénio nos contornos de gréo aliada a tenséo provocada
pelo carregamento da maquina de BTD é suficiente para induzir trincas no material. A Figura
69a representa 0 esquema para a amostra de menor tamanho de grédo (S1-560/H) e a Figura
69b, representa 0 esquema para a amostra com o maior tamanho de gréo (S4-560/H). Essas
amostras correspondem as amostras cujas fratografias foram mostradas na Figura 68(a-d). A
amostra S1-560/H que possui 0 menor tamanho de grdo acomodaria de forma mais eficiente,
o0 hidrogénio gasoso, fazendo uma melhor distribuicdo do mesmo pelos contornos de gréo. As
tensdes internas sofridas pelo H, seriam menores, nesse caso, 0 que contribuiria para trincas
menores e de curto alcance, pois 0s proprios contornos de grdo ao longo do caminho da trinca

inibiriam a propagacdo da mesma. A amostra S4-560/H acomodaria de forma mais precéria o
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H,, pois a mesma por possuir graos maiores, teria disponivel poucos contornos de gréo para
acomodar o gas H,. Considerando teores aproximados de hidrogénio difundido em ambos 0s
casos, o0 hidrogénio estaria mais amontoado nos contornos de grdo da amostra S4-560/H
tensionando os contornos de grao dessa amostra de forma mais severa, que, combinado com a
tensdo externa exercida pela maquina BTD, acarretaria na ruptura e desprendimento do gréo,
como foi observado para as duas amostras de maior tamanho de gréo (S3-560/H e S4-560/H).
O desprendimento do gréo € nitido nas fratografias da Figura 68(c-d) das amostras S3-560/H
e S4-560/H, respectivamente.

O tempo em que o0 material passa em contato com o hidrogénio também influencia em
sua fragilizacdo. Nos gréaficos da Figura 70, sdo mostrados trés curvas tensdo x deformacéo
em regime BTD para trés amostras do aco maraging 300. Nesse caso, foram escolhidos os
extremos dos tamanhos de gréo para essa analise. As amostras S1-480/H e S4-480/H foram
tracionadas a uma taxa de deformacéo de 1,0 x 10°%/s fraturando depois de 30 min de ensaio.
J4 a amostra M1-480/H foi solubilizada a 820 °C/1h e envelhecida também a 480 °C/3h
(resultado cedido por Santos para comparacao (SANTOS, 2014). Essa amostra, em particular,
foi tracionada a uma taxa de deformacéo de 1,0 x 10°%/s fraturando depois de 4 h de ensaio. A
taxa de tracdo por ser dez vezes menor do que a taxa anterior, proporcionou a essa amostra
um maior tempo de contato com o hidrogénio. As trés amostras passaram inicialmente pelo
mesmo carregamento de hidrogénio nas mesmas condigdes (solucdo aquosa de 0,6 M NaCl e
tempo de carregamento de hidrogénio que foi de 24 h). E observado que, ao comparar as
amostras S1-480/H e M1-480/H, que sdo amostras com tamanhos de grdo semelhantes, a
amostra que passou mais tempo em contato com o hidrogénio (M1-480/H) apresentou uma
maior fragilizagdo ao ser comparada com a amostra S1-480/H tracionada em uma taxa dez
vezes maior, e, portanto, menos contanto com o hidrogénio. Nesse caso, o teor de hidrogénio
é diferente para as amostras M1-480/H e S1-480/H. A amostra M1-480/H quando comparada
com a amostra S4-480/H (amostra com o maior tamanho de grdo), mesmo tendo passado um
maior tempo em contato com o hidrogénio, obteve uma performance semelhante ao da
amostra S4-480/H. Mesmo possuindo menor tamanho de grdo que a amostra S4-480/H e
passando mais tempo em contato com o hidrogénio, o efeito do hidrogénio ainda ndo foi
suficiente para deixar essa amostra com a menor fragilizacdo para essa comparacao. Isso
indica que o refino do grdo melhora a resisténcia a fragilizagcdo por hidrogénio, uma vez que,
condicBes que favoreceriam a uma menor resisténcia a fragilizagdo por hidrogénio por parte
dessa amostra (M1-480/H), ainda sim, se mostrou um pouco mais resistente que a amostra S4-
480/H.
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Figura 70 — Influéncia da taxa de deformacdo na fragilizagcdo por hidrogénio em amostras do
aco maraging 300.
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Fonte: propria da autora.

Os mapas de EBSD na regido em torno da trinca que se propagam na superficie fraturada
da amostra S4-560/H e S1-480/H sdo mostrados na Figura 71(a-b), respectivamente. A
imagem se refere a orientacdo do cristal na regido das pontas das trincas. Como pode ser
visto, as trincas inicialmente se propagaram de forma intergranular ao longo dos limites de
grdos orientados através de planos {001} representados pela cor vermelha. Isso ocorre
independentemente da condicdo de envelhecimento. Sabe-se que a fratura de clivagem ocorre

preferencialmente através desses planos cristalograficos em cristais de estrutura CCC
(PINEAU, 2016).
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Figura 71 — Mapa de orientacdo do EBSD das amostras (a) S4-560/H, (b) S1-480/H e (c)
correspondente triangulo de cores IPF.
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Fonte: propria da autora.

Além disso, o EBSD também revelou que a trinca continuou a se propagar, evitando 0s
grdos {101} e {111}, vistos nas cores verde e azul, respectivamente. Essas orientacdes
possuem alta resisténcia a propagacdo de trinca devido a sua maior densidade planar.
Trabalhos anteriores relataram que em acos maraging 300, os planos {001} podem acumular
tensdes aproximadamente quatro vezes maiores que os planos {111}. Assim, pode-se concluir
que os limites de gréo orientados para {001} foram mais propensos a trincas induzidas por
hidrogénio, devido a menor densidade atdmica planar desta familia, significando mais locais
livres para propagacao de trinca. Por outro lado, os planos cristalogréficos mais densos {111}
apresentaram maior resisténcia a trincas assistidas por hidrogénio. Estes resultados estdo em
boa concordancia com outros autores (SANTOS, 2015; WANG et al, 2013). Na Figura 71a, €
possivel observar que a trinca da amostra S4-560/H nasce em planos {001}, se propaga e é
interrompida por planos {101} marcado em verde. Ja na Figura 71b, a trinca da amostra S1-
480/H se propaga ao longo dos planos {001} marcados em vermelho. A trinca passa pela
borda dos planos {101} e {111}, marcados em verde e azul, respectivamente, evitando os

mesmaos.
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CONCLUSOES

Com base nos resultados parciais, pode-se concluir que:

Os tratamentos térmicos modificaram o tamanho do gréo para os acos Mar 300 e 350.
Para as primeiras temperaturas de solubilizacdo (840 °C e 950 °C), o tamanho de gréo
austenitico ndo varia muito.

Apdbs atingir aproximadamente 1000 °C, ha um crescimento expressivo do grao
austenitico prévio. Isso provavelmente se da pela dissolucdo do precipitado TiC que
segura o crescimento de grdo para temperaturas abaixo de 1000 °C.

O tamanho do gréo austenitico prévio para ambos os acos Mar 300 e 350 cresce de
forma exponencial com aumento das temperaturas de solubilizagéo.

Na maior temperatura de solubilizacdo (1150 °C), o grdo austenitico atinge o valor
maximo pela classificacdo da norma ASTM E112-96.

O tamanho de grdo, assim como a presenca indireta de austenita reversa, influencia
nas propriedades magnéticas dos acos Mar 300 e 350, alterando os valores de
magnetizacdo de saturacdo, assim como a magnetizacdo remanescente. Houve
também variacGes no Ruido Barkhausen.

O aco Mar 300 foi suscetivel a fragilizacdo por hidrogénio em todas as condigdes de
tratamento térmico estudados. No entanto, amostras com menores tamanhos de gréos
austenitico foram menos suscetiveis a fragilizacdo por hidrogénio.

O refinamento do gréo austenitico melhora a resisténcia a fragilizacéo por hidrogénio.
As trincas induzidas pelo hidrogénio propagaram-se ao longo dos contornos dos gréos
causando grandes danos na superficie fraturada. Os caminhos para a propagacao da
trinca induzida pelo hidrogénio intergranular foram nos contornos de grdos orientados
ao longo de {001} // ND, enquanto as outras orienta¢fes {111} e {110} // ND foram

mais resistentes a propagacao de trinca.
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