UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
CENTRO DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA METALURGICA E DE MATERIAIS
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA E CIENCIASDE
MATERIAIS

VENCESLAU XAVIER DE LIMAFILHO

INFLUENCIA DA TEMPERATURA DE SOLUBILIZACAO NAS PROPRIEDADES
MECANICASDO ACO MARAGING 300

FORTALEZA
2018



VENCESLAU XAVIER DE LIMA FILHO

INFLUENCIA DA TEMPERATURA DE SOLUBILIZACAO NAS PROPRIEDADES
MECANICAS DO ACO MARAGING 300

Tese apresentada ao Programa de Poés
Graduacdo em Engenharia e Ciéncia de
Materiais da Universidade Federal do Cearg,
como requisito parcial a obtencédo do titulo de
Doutor em Engenharia e Ciéncia de Materiais.
Area de concentragdo: Propriedades Fisicas e
Mecanicas dos Materiais.

Orientador: Prof. Dr. Hamilton Ferreira Gomes
deAbreu

FORTALEZA
2018



Dados Internacionais de Catal ogag&o na Publicacéo
Universidade Federal do Ceara
Biblioteca Universitaria
Gerada automaticamente pelo médulo Catal og, mediante os dados fornecidos pelo(a) autor(a)

L711i LimaFilho, Venceslau Xavier.
Influéncia da temperatura de solubilizag&o nas propriedades mecéanicas do aco MARAGING 300/
Venceslau Xavier LimaFilho. — 2018.
136f. : il. color.

Tese (doutorado) — Universidade Federal do Ceara, Centro de Tecnologia, Programa de Pés-Graduagéo
em Engenharia e Ciéncia de Materiais, Fortaleza, 2018.
Orientagdo: Prof. Dr. Hamilton Ferreira Gomes de Abreu.

1. Maraging. 2. Tenacidade. 3. Solubilizaggo. |. Titulo.
CDD 620.11




VENCESLAU XAVIER DE LIMA FILHO

INFLUENCIA DA TEMPERATURA DE SOLUBILIZACAO NAS PROPRIEDADES
MECANICAS DO ACO MARAGING 300

Tese apresentada ao Programa de Pos-
Graduacdo em Engenharia e Ciéncia de
Materiais da Universidade Federal do Ceard,
como requisito parcial a obtencdo do titulo de
Doutor em Engenharia e Ciéncia de Materiais.
Area de concentraggio: Propriedades Fisicas e
Mecénicas dos Materiais.

Aprovadaem: 29/ 06/ 2018.

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dr. Hamilton Ferreira Gomes de Abreu
Orientador
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Enio Pontes de Deus
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Willys Machado Aguiar
Laboratério em Tecnologia de Processos de Soldagem (LTPS/UFC)

Prof. Dr. Juan Manoel Parda
Universidade Federal Fluminense (UFF)

Prof. Dr. Sandro Griza
Universidade Federa de Sergipe (UFS)



A Deus.
Ao0s meus pais, minha esposa Cynara € meus
filhos Atilae Leticia



AGRADECIMENTOS

A Deus em primeiro lugar, por minha salide, sabedoria e vida

Aos meus pais por minha educacdo, formacdo de carater e oportunidades
oferecidas.

A minha esposa Cynara e meus filhos Atila e Leticia pelo apoio nos momentos
mais dificeis e pela compreensdo nas auséncias impostas pela execucédo deste trabal ho.

Ao meu orientador Prof. Hamilton Ferreira Gomes de Abreu pela excelente
orientagdo, dedicagdo, amizade, incentivo e compreensdo nos momentos dificels desta
trgjetoria

Ao Prof. Willys Machado Aguiar por toda gjuda, troca de experiéncias e sempre
disposta amizade em todos 0s momentos.

Ao Instituto Federal de Educacdo Ciéncia e Tecnologia do Ceard - IFCE pela
liberacdo de minhas atividades docentes, financiamento e estrutura disponibilizada para a
execucdo deste trabal ho.

Ao IFCE Campus Maracanall e meus colegas professores do departamento de
Industria, em especial ao Prof. Francisco Nélio Costa Freitas que tanto se empenhou pela
liberag@o de minhas atividades docentes.

Aos professores do Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais - LACAM e em
especial o Prof. Flavio Herculano, por toda gjuda na execucdo desta pesquisa.

Aos colegas de doutorado (Waydson, Jodo, Mohammad, Natan, Isabel, Jean e
Oliveira) e todos os bolsistasdo LACAM.

Aos bolsistas do Laboratério de Materiais — LMAT/IFCE Rodrigo Tavares e do
LACAM/UFC Hana Coelho e Lucas, pela guda na preparacdo das amostras deste trabal ho.

Ao Laboratério de Tecnologia em Processos de Soldagem — LTPS/UFC, em
especial ao Prof. Cleiton Silva, pela disponibilizagdo dos equipamentos usados e pelas trocas
de experiéncias indispensavels na andlise dos resultados.

Ao Laboratorio de Microestruturas e Propriedades Mecanicas, da Universidade
Federa de Sergipe — LMPM/UFS, em especia ao Prof. Sandro Griza e ao aluno de mestrado
Tiago, pela disponibilidade dos equipamentos e execucdo dos ensaios de K.

Ao Prof. Jodo Tavares pela guda financeira para viabilizar os bolsistas do
LMAT/IFCE, apoio fundamental para arealizacgo da parte experimental.

Ao Ingtituto de Pesquisa, Desenvolvimento e Inovacdo - IPDI pela
disponibilizagdo do Microscopio eletrdonico — MEV operado pelo bolsista Thiago.



Aos professores participantes da banca examinadora deste trabalho, Prof. Enio
Pontes - UFC, Willys Aguiar - LTPS/UFC, Juan Pardal - UFF e Sandro Griza - UFS, pelas
valiosas contribuicdes e sugestdes.

A todos os demais professores do Programa de Pos Graduagdo em Engenharia e
Ciénciados Materiais - PPGECM da UFC pel os ensinamentos durante as disciplinas.

Considerando que a realizacdo de um doutorado é mais uma etapa de uma longa
caminhada, gostaria também de agradecer a todas as institui¢des e pessoas que fazendo parte
desta caminhada contribuiram pra chegar a esse nivel. Ao departamento de Engenharia
Mecanica da UFC, especialmente ap Prof. Ricardo Emilio (meu primeiro orientador de I1C)
por minha excelente formacdo como engenheiro mecéanico. Ao Departamento de Engenharia
Ceramica e do Vidro da Universidade de Aveiro (Portugal), especialmente na pessoa do Prof.
José Maria da Fonte Ferreira (orientador), por minha irrepreensivel formacéo como Mestre
em Engenharia e Ciéncia dos Materiais e por todas as pessoas e institui¢des que embora néo
citadas, tenham contribuido direta ou indiretamente para a conclusdo desta fase de minha
carreira académica

O presente trabalho foi realizado com apoio da Coordenacdo de Aperfeicoamento
de Pessoal de Nivel Superior - Brasil (CAPES) - Cédigo de Financiamento 001.



“Aprender € a uUnica coisa de que a mente
nunca se cansa, nunca tem medo e nunca se
arrepende.”

Leonardo daVinci



RESUMO

O entendimento sobre a relaco entre propriedades mecanicas e microestrutura de acos de
ultra-alta-resisténcia permanece como um problema-chave em metalurgia com importantes
consequéncias para a industria, como nuclear, petroquimica e aeroespacial. Os agos maraging
s80 uma classe de acos de ultra resisténcia de especial importancia devido a sua performance.
Neste trabalho foram avaliados os efeitos da temperatura de solubilizagdo nas propriedades
mecanicas dos acos maraging 300, com o intuito de se maximizar sua tenacidade sem
detrimento considerdvel de sua resisténcia mecanica. Foram avaliadas cinco temperaturas de
solubilizacdo em um tempo de uma hora de ciclo de trabalho. A caracterizagdo das
propriedades mecanicas foi feita através de ensaios de dureza rockwell C, tenacidade ao
impacto charpy-V, sensibilidade ao impacto NTS, tracdo e tenacidade a fratura em
deformacdo plana (Kc). A caracterizagdo microestrutural foi realizada por microscopia 6tica
para determinacdo do tamanho de gréo da austenita primaria e andlise da microestrutura,
microscopia eletrénica para andlise da microestrutura e das superficies de fratura, difracéo de
raios-X e difracéo de elétrons retroespalhados. Os resultados obtidos demonstraram uma
relacéo do tipo Hall-Petch entre a temperatura de solubilizacdo e a resisténcia mecéanica a
tracdo. De modo inverso, se observou um aumento da tenacidade a fratura com a elevagdo da
temperatura de solubilizagdo. Desta forma foi possivel encontrar uma condicdo de tratamento
térmico em que foi possivel uma elevacdo de cerca de 20% da tenacidade com uma perda em

torno de apenas 6% na resisténcia a tragéo.

Palavras-chave: Maraging. Tenacidade. Solubilizac&o.



ABSTRACT

The understanding of the relationship between mechanical properties and microstructure of
ultra high strength steels remains a key problem in metallurgy with important consequences
for the industry, notably those of high performance such as nuclear, petrochemical and
aerospace. Maraging steels are a class of ultra high strength steels of special importance due
to their performance. In this work, the effects of the solution treatment temperature on the
mechanical properties of the maraging 300 steels were evaluated, in order to maximize their
toughness without considerable detriment of their mechanical strength. Five solution
treatment temperatures were evaluated over a one hour treatment time. The characterization of
the mechanical properties was done by tests of Rockwell C hardness, Charpy-V impact
toughness, NTS impact sensitivity, tensile and fracture toughness in plane strain. The
microstructural characterization was performed by optical microscopy to determine the prior
austenite grain size and microstructure analysis, scanning electron microscopy for analysis of
the microstructure and fracture surfaces, X-ray diffraction and backscattered electron
diffraction. The results obtained demonstrated a Hall-Petch type relationship between the
solution treatment temperature and the mechanical tensile strength. Conversely, an increase in
fracture toughness was observed with increasing solution treatment temperature. In thisway it
was possible to find a heat treatment condition in which it was possible to raise about 20% of

the toughness with aloss of only 6% in the tensile strength.

Keywor ds: Maraging. Toughness. Solution treatment.
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1INTRODUCAO

O entendimento sobre a relagdo entre propriedades mecanicas e microestrutura de
acos de ultra-alta-resisténcia permanece como um problema-chave em metalurgia com
importantes consequéncias para a industria, notadamente a industria de alto desempenho,
como nuclear, petroquimica e aeroespacial. Essas aplicacfes exigem propriedades Gtimas
como elevadas resisténcia mecénica e tenacidade, boa soldabilidade, alta resisténcia a
corrosdo, etc. No entanto, muitos mecanismos de endurecimento resultam no dilema do
antagonismo entre resisténcia mecanica e tenacidade, tornando imperativa a busca por uma
solugdo compromisso que otimize as duas propriedades, melhorando seu desempenho e
aumentando o leque de possibilidades de sua aplicacéo.

Os agos maraging séo uma relativamente nova classe de agos de ultra — ata —
resisténcia, cuja resisténcia deriva de mecanismos de endurecimento ndo relacionados a
martensita com carbono, bainita ou a presenca de carbonetos. Apresentam carbono ultra baixo
e se caracterizam pelo endurecimento por precipitacdo de compostos intermetdlicos em uma
matriz martensitica de Fe-Ni, através de um tratamento térmico de envelhecimento. Esses
acos apresentam uma boa combinacdo de resisténcia mecanica e tenacidade, quando
comparados as demais classes de acos de elevada resisténcia.

Ao contr&rio dos agos convencionais de alta resisténcia mecénica, 0S agos
maraging possuem certas caracteristicas particulares, tais como a inexisténcia de distor¢cdes
durante o endurecimento por envelhecimento, boa soldabilidade e boa combinacdo de
propriedades, que tém feito com que se tornem atrativos para muitas aplicacoes,
especia mente naindustria nuclear, aeronautica e aeroespacial .

No Brasil o interesse por esses agos tem aumentado significativamente com o
desenvolvimento daindustria nacional, onde grandes projetos, especificamente na area militar
tém fomentado a necessi dade de estudos sobre esses materiais. Desta forma, varios grupos em
universidades e ingtitutos de pesquisas adentraram neste tema, e dentre eles o grupo de
pesguisas em metalurgia fisica da Universidade Federal do Ceara - UFC, coordenado pelo
Prof. Dr. Hamilton Abreu, tem se dedicado ao aprimoramento das propriedades e
aplicabilidades dos agos maraging em seus mais diversos campos de atuagao.

O grupo ligado ao Programa de Pés Graduagdo em Engenharia e Ciéncias dos
Materiais - PPGECM da UFC iniciou suas pesquisas em 2003, com estudos sobre
propriedades magnéticas em agos maraging classe 350. A seguir foram realizados estudos

sobre textura cristalogréfica e tratamentos térmicos em acos maraging C300 e C350.
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Atuamente, o grupo atua no desenvolvimento de melhorias das propriedades mecanicas
dessas ligas, onde este trabalho se insere.

Ao longo desses vérios estudos, observou-se uma interessante relacdo entre
comportamento da tenacidade ao impacto com a elevacdo da temperatura de solubilizagéo,
despertando assim um interesse em aprofundar o entendimento sobre essa constatagdo. Uma
das hipéteses levantadas se refere a uma possive influéncia do tamanho de gréo da austenita
prévia, que é fortemente influenciada pela temperatura de solubilizacdo da liga, na
microestrutura da fase martensitica formada e em sua interacdo com a nucleacéo e propagacao
de trincas durante o processo de fraturamento desses acos.

Diante desse contexto, este trabalho pretende contribuir com um entendimento
aprofundado sobre a relacéo entre os tratamentos térmicos de solubilizacéo e envelhecimento
e as propriedades mecanicas dos agos maraging C300, objetivando encontrar uma melhoria na
tenacidade, sem grandes perdas em sua resisténcia mecanica, através de modificacbes na
microestrutura (especificamente no tamanho de gréo da austenita prévia), obtidas pela adocéo
de varias combinacbes de temperaturas dos tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envel hecimento desses agos.

Para o0 alcance desses objetivos, foram redizadas criteriosas avaliacOes
microestruturais e de propriedades mecanicas com o intuito de se caracterizar a influéncia dos
tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento no comportamento mecanico,
notadamente em relacdo a tenacidade, ductilidade e resisténcia do ago maraging C300. Foram
entdo realizados ensaios de dureza, tracdo, tenacidade ao impacto Charpy-V, tenacidade a
fratura, sensibilidade ao entalhe em trac&o e analisada a microestrutura por microscopia 6tica
e eletronicade varredura, difracgo deraios-X e difragdo de elétrons retroespal hados.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

De uma forma gera, este trabaho tem como objetivo avaliar o efeito das
temperaturas de solubilizacdo e de envelhecimento nas propriedades mecanicas do ago
maraging 18Ni classe 300, com o intuito de se obter uma combinagdo de tratamentos térmicos
gue resulte em uma melhora significativa da tenacidade desse material, em especiad a
tenacidade afratura, sem uma perda considerével em sua resisténcia mecanica, principa mente

com relacéo as propriedades de tracéo.
2.2 Objetivos especificos

* Auvdiar o efeito da temperatura de solubilizacdo no crescimento do gréo da austenita
prévia para agos maraging classe 300;

e Auvdiar ainfluéncia do tamanho de gréo austenitico primério na ductilidade dos acos
maraging classe 300, através do estudo da sensibilidade a0 entalhe no ensaio de
tracao;

* Determinar o valor para as propriedades mecanicas de resisténcia (dureza e tragéo) e
tenacidade (energia absorvida no impacto e tenacidade a fratura em deformacéo
plana);

* Determinar os vaores de intensidade de tensdo (K) em funcdo da temperatura de
solubilizac&o dos acos maraging classe 300, dentro da faixa de temperaturas adotada
neste trabal ho;

* Investigar a influencia do tamanho de gréo da austenita prévia nas propriedades
mecanicas de resisténcia e tenacidade de agos maraging classe 300 na condigcdo de
solubilizados e envelhecidos;

* Estudar a influéncia do tamanho de grédo da austenita prévia na morfologia e
microestrutura da fase martensitica formada e suas consequéncias para as propriedades

mecani cas dos acos maraging classe 300.
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3REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Acos maraging

O continuo desenvolvimento tecnol 6gico e seus desafios associados, em areas de
grande tecnologia como as industrias de transportes, aeroespacial, nuclear e na area militar,
tém exigido e indicado novas tendéncias em materiais, visando o aumento de performances e
seguranca. Essas exigéncias tém apontado para o desenvolvimento de materiais de ultra-alta-
resisténcia com caracteristicas peculiares, como otimizacdo da relacdo peso/resisténcia, boas
soldabilidade e conformabilidade e custos razoaveis [1]. Essas aplicacbes requerem
facilmente materiais com limites de escoamento acima de 1400 MPa, fato este que classifica
algumas familias de agos para estas aplicagdes e dentre elas estdo 0s acos maraging [2].

Os acos maraging sd0 uma classe especia de acos de ultra-alta-resisténcia, cujo
mecanismo principal de resisténcia ndo segue 0s cléssicos associados ao carbono, como a
martensita de carbono, bainita ou precipitacdo de carbonetos metdlicos. S&o ligas
essenciamente de Fe — Ni — Mo — Co, que apresentam microestrutura totalmente martensitica
apos solubilizagdo, sob qualquer taxa de resfriamento. Nos acos maraging o carbono figura
como um elemento de impureza e é tdo baixo quanto comercialmente possivel. Devido a essa
caracteristica, a martensita produzida é essencialmente macia, com dureza Rockwell na escala
C, em torno de 25, porém bastante deformada. A elevada resisténcia desses agos vem de um
processo de endurecimento por precipitagdo de compostos intermetdlicos através de um
tratamento de envelhecimento, de onde se origina 0 nome dessa classe de acos. mar
(martensita) + aging (envelhecimento) [3] [4].

O inicio do desenvolvimento dos acos maraging se deu nos anos 1950, pela
International Nickel Company - INCo, com ligas desenvolvidas inicialmente com 28% de
niquel para aplicacbes magnéticas. A seguir esse percentual foi diminuido para 25% e 20%
por Bieber que iniciou os estudos com tratamentos térmicos de envelhecimento [5] e,
posteriormente, com porcentagem de niquel diminuida para 18%, devido a grande fragilidade
apresentada pelas ligas com elevados percentuais de niquel [3].

Uma vez que o tratamento térmico de envelhecimento foi estudado para melhorar
as propriedades dessas ligas, observou-se que para esses niveis de concentracdo de niquel, a
temperatura de inicio de transformacdo martensitica (M;) se localizava abaixo da temperatura
ambiente, podendo-se elevar M; com a diminui¢do da quantidade de niquel naliga. Um estudo
realizado por Decker et al (1967) promoveu a adicdo de novos el ementos de liga com o

objetivo de melhorar as propriedades mecanicas, como cobalto e molibdénio em uma liga
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18Ni, o que elevou consideravel mente a dureza durante o envelhecimento [6].

Esse comportamento pode ser observado na Figura 1, onde pode-se observar o
grafico da tensdo de resisténcia num corpo de prova entalhado sob tracdo (Notch Tensile
Srength — NTS) em relacéo a tensdo de resisténcia a tracéo convenciona (Tensile Strength —
TS para ligas com adicdo de molibdénio e também adi¢cdo de cobalto e molibdénio, ambos

em estado endurecido.

Figural - Efeito do cobalto no aco maraging 18Ni.

*§ - 9% Endurece a 8500 psi/ % abaixando a solubilidade do
- Mo, obtern mais precipitados, provavelmente de uma fase
mais rica em Mo

* Heva as temperaturas Ms e de reversao

{ Co-Mo Endurecumen]
NTS |

Mo endurecimento |

TS

== *:10% Permite diminuir a quantidade de Mo, menor
bandeamento, mais altas temperaturas Ms e de reversao.

= *>1{5% Fragilizagio

Fonte: Adaptado de [6]

Com base no estudo do endurecimento gerado pela adicdo de cobato e
molibdénio, novas classes de agos maraging foram desenvolvidas para atender a necessidades
especificas, diferenciando-se entre si pela composi¢éo e quantidades dos €l ementos presentes.
As classes mais comerciais e difundidas se referem as 18% Ni C200, C250, C300, C350 e as

ligas fundidas. A Tabela 1 apresenta a composi¢éo padréo das principais classes comerciais de

acos maraging.

Tabela 1 - Composicdo nomina (em peso%) e respectivas resisténcias a0 escoamento de acos maraging
comerciais (INCo).

Designacéo de

olasse Ni Mo Co Ti Al Fe oe(MPa/Ksi)
18Ni (C200) 18 3,3 8,5 0,2 0,1 Bal. 1400/200
18Ni (C250) 18 5,0 8,5 0,4 0,1 Bal. 1700/250
18Ni (C300) 18 5,0 9,0 0,7 0,1 Bal. 2000/300
18Ni (C350) 18 4,2 12,5 1,6 0,1 Bal. 2400/350

Fonte: Adaptada de [7].
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A rota de producdo mais usada dos agos maraging € através do processo de fusdo
por inducdo a vécuo (Vacuum Induction Melting — VIM), seguido de uma refusdo em arco
voltaico no vécuo (Vacuum Arc Remelting — VAR). Neste Ultimo processo, um arco elétrico é
gerado entre o eletrodo e a base de cobre do molde, em uma atmosfera de vacuo. Uma vez
iniciada a refusdo, o arco elétrico é confinado entre o eletrodo e o lingote em crescimento. O
objetivo dessa operacdo é obter um melhor controle da solidificagdo para promover um
refinamento e homogenei zacéo do lingote e controle da populacdo de inclusdes [8].

Com esse processo de fabricacdo, as grandes inclusbes sdo quebradas e
distribuidas com mais homogeneidade. Partes das inclusdes sdo possivelmente dissolvidas
quimicamente devido a ata temperatura do arco e do vécuo relativamente alto. Além disso,
este processo faz com que a disponibilidade de alguns elementos seja diminuida e assim, a
reducdo desses el ementos e gases causa a formagdo de menos inclusdes [9].

Por outro lado, com a gquebra térmica de algumas das particulas (em especia as
grandes inclusdes) se aumenta o nimero de particulas disponiveis dentro da matriz. 1sso
provoca um incremento na resisténcia e na dureza da matriz devido a um maior niUmero de
particulas funcionando como barreira a0 movimento das discordancias. A morfologia e
quantidade das inclusdes também possui forte influéncia na ductilidade dos agos maraging. O
processo de refusdo em arco voltaico no véacuo (VAR) modifica as caracteristicas (morfologia
e tamanho) das inclusdes, fazendo com que o processo de VAR melhore a ductilidade e
tenacidade desses acos [10] .

A diminuicdo das macro inclusdes é parametro chave para melhorar a resisténcia
mecanica e aumentar as propriedades de fadiga de uma liga metdlica. Em uma liga de
maraging C300, as inclusdes de titanio Ti(C,N) so classificadas como defeitos deletérios [9].
Essas inclusbes séo facilmente observadas por microscopia Otica, aparecendo com geometria
quadrada e coloragdo amarela e termodinamicamente estaveis para esses tipos de inclusoes,

formadas durante a solidificagdo daliga[11].
3.2 Metalurgia dos agos mar aging

Como dito anteriormente, as altas quantidades de Ni presentes nos agos maraging,
garantem a formac&o de uma estrutura totalmente martensitica apos o tratamento térmico de
solubilizac&o seguido de témpera. No entanto, essa relagcdo de transformagéo entre as fases
austenita e martensita ndo é isométrica para as ligas Fe-Ni. Ela apresenta uma histerese
térmica entre a formagdo da fase martensitica no resfriamento e sua reversdo para a fase

austenitica no aguecimento e o aumento dessa histerese com 0 aumento da quantidade de Ni
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naliga. Esse € o principio metalurgico pelo qual foram desenvolvidos os agos maraging [12].
A Figura 2 apresenta o diagrama de transformagdo de uma liga Fe-Ni, onde se observa a
histerese térmica entre as transformagdes. martensita > austenita e autenita > martensita. A

presenca dos demais elementos de liga altera levemente as posi¢oes do grafico da Figura 2.

Figura 2 - Diagrama de transformacéo Fe-Ni.
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Fonte: Adaptado de [12].

A transformacao martensitica pode acontecer de forma atérmica e isotérmica e sua
estrutura ndo apresenta tetragonalidade devido a auséncia de carbono nos intersticios,
exibindo, portanto, uma estrutura cubica de corpo centrado - CCC. Ao se reaguecer, a
martensita formada ndo ira sofrer um processo de revenimento devido a auséncia de carbono;
no entanto, a histerese térmica apresentada na Figura 2 permite um consideravel aguecimento
da martensita por longos periodos de tempo, possibilitando o processo de envelhecimento (na
presenca de elementos de liga precipitaveis), antes que a reversdo da austenita ocorra [13].

Um apreciavel endurecimento da martensita de Fe-Ni ocorre na presenca
combinada de Co e Mo. Essa associagdo tem sido escolhida para ser incorporada na matriz de
Fe-Ni, desde que existam quantidades suficientes de Ni para retardar a transformacdo em
austenita. Um grande nimero de ligas quaternérias Fe-Ni-Mo-Co foi entdo desenvolvida a
partir da década de 1960, com muito sucesso [12] [14].

3.2.1 O papel dos elementos deliga
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A presenca do elemento Ni ligado com o Fe, aém de permitir a formacéo de uma
estrutura martensitica estdvel na temperatura ambiente, promove também a reducdo da
solubilidade de outros elementos, como: Ti, Mo, Al, etc, na ferrita (a-Fe), deixando-os
disponiveis para precipitar na forma de compostos intermetdlicos. A estrutura martensitica
também cria condi¢des favoraveis para uma nucleacdo e distribuicdo uniforme de compostos
intermetalicos durante o envelhecimento, permitindo que estes tenham papel preponderante
no processo de aumento de resisténcia dos agos maraging. No entanto, o grau de
endurecimento pode variar consideravel mente com a quantidade de Ni presente naliga, assim
como com a cinética das reacdes de envel hecimento e reversdo da austenita.

Além disso, reages particulares entre elementos especificos, como ocorre com 0
binério Mo-Co, podem ocorrer de forma relevante, o que nos permite classificar os elementos
de acordo com seu poder de endurecimento, entre: fortes (Be, Ti), moderados (Al, Nb, Mn,
Mo, Si, Ta, V, e W) efracos (Co, Cu e Zr) [12] [15].

Desta forma, os principais elementos envolvidos no endurecimento através da
formagdo de compostos intermetalicos nos acos maraging 18Ni, so o Ti, Mo e, indiretamente
o Co. O Titénio desempenha duas funcdes importantes nesse processo, como elemento
endurecedor e como agente refinador para capturar o carbono remanescente, precipitando na
forma de Ti(C, N) e causando reducéo na ductilidade. A quantidade critica de Ti para esse
fendmeno é reportada para ser entre 0,8% e 1,2% [14]. Outra importante relagdo entre as
propriedades mecanicas e a quantidade de Ti presente na liga, pode ser verificada na Figura 3,
onde se observa que o aumento da quantidade de Ti provoca uma diminuicdo na tenacidade a
fratura dos agos maraging [16].

O molibdénio também atua com um papel importante na metalurgia dos agos
maraging, promovendo a diminuicdo dos coeficientes de difusdo de vérios elementos nos
contornos de gréo e, assim, reduzindo a precipitacdo de particulas de segunda fase durante o
envelhecimento. Outra caracteristica do molibdénio é a tendéncia de segregacdo durante a
solidificagéo, o que induz a anisotropia da plasticidade e reducéo da ductilidade [12].

Outro elemento presente no aco maraging C300 € o aluminio, que leva a uma
diminuicdo do endurecimento da martensita, devido a sua grande afinidade com o niquel, o
gue pode promover a diminuicdo dos precipitados de Ni-Ti, e em concentracbes acima de
0,2% promove uma diminuicdo da ductilidade antes e depois do tratamento térmico de

envelhecimento [12].
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Figura 3 - Influéncia do Titénio e Cobato nas
propriedades mecénicas de vérios agos maraging.
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Fonte: Retirado de [16] apud [12].

O cobalto por si s ndo forma precipitados durante o envelhecimento; no entanto
seu principa papel € diminuir a solubilidade do molibdénio na matriz, devido ao efeito
sinérgico gue os dois possuem, e entdo aumentar a quantidade de molibdénio disponivel para
formar precipitados, formando uma quantidade maior de precipitados ricos em molibdénio e
aumentando assim a dureza da martensita no envel hecimento.

O cobalto apresenta ainda um efeito suplementar diminuindo aresisténcia da rede
aos movimentos de discordancias e a energia de interacdo entre as discordancias e os &omos
interticiais, promovendo assm um ordenamento de curto acance, contribuindo com a
resisténcia mecanica [14]. Além disso, o cobato eleva a temperatura Mi, aumentando, a
guantidade de elementos de liga que induzem o endurecimento durante a etapa de
precipitacdo, que podem ser adicionados, sem ter como contrapartida, uma maior quantidade
de austenita revertida durante o processo de envelhecimento [12].

Silicio, manganés e enxofre sdo considerados impurezas nos agos maraging.
Silicio e manganés prejudicam a tenacidade e suas quantidades somadas ndo deve ultrapassar
o valor de 0,20%. O enxofre é prejudicia as propriedades mecanicas como um todo, devido a

formacédo de sulfeto de titanio (Ti,S). Deve ser mantido em concentracfes menores possivels
[13].
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3.2.2 Tratamentos térmicos
3.2.2.1 Tratamento térmico de solubilizacdo

De acordo com o diagrama de fases apresentado na Figura 4, para ligas com 18%
de niquel, um aguecimento acima de 720 °C seria suficiente para que se tenha a matriz de Fe-
Ni totalmente na fase austenitica. No entanto, como na prética, essas transformacfes se déo
fora do equilibrio e também os precipitados de outros elementos (além de Fe e Ni) néo se
dissolvem nessa faixa de temperatura, os tratamentos térmicos comerciais séo realizados em
temperaturas mais elevadas, em torno da temperatura de 820 °C. A Figura 5 evidencia que a
dureza de um ago maraging C300 praticamente ndo varia com o tempo de tratamento na
temperatura de 820 °C, o que faz com que o tempo de 1h sga adotado como um tempo padréo
para o tratamento de solubilizagdo nesses agos [17].

Figura4 - Diagrama de equilibrio para o sistema Fe-Ni.
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Fonte: Adaptado de [16].

Em aguns casos pode-se usar ciclos de solubilizagdo maltiplos para os agos
maraging 18Ni. Geralmente essas etapas S0 realizadas em faixas de temperaturas
decrescentes, com resfriamento até a temperatura ambiente entre elas. Esta prética pode
conferir uma melhora na resisténcia e na tenacidade, por promover um refino do gréo da
austenita priméria[18].

A elevada quantidade de niquel presente nessas ligas e a virtual auséncia de

carbono fazem com que ndo ocorra diminuicdo da dactilidade devido a transformactes
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durante o resfriamento. A taxa de resfriamento adotada na solubilizagcdo n&o €, portanto,
importante, fazendo com que ao final desta etapa, a estrutura sgja totalmente martensitica,
independente do meio de témpera adotado [13].

Figura 5 - Dureza Vickers em funcdo do tempo de manutencdo na
temperatura de solubilizagdo para um ago maraging C300.
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3.2.2.2 Tratamento térmico de envel hecimento

Devido aja citada histerese térmica entre as transformacfes martensita — austenita
nas ligas Fe-Ni e a presenca de el ementos insol Gvel s nessa matriz na temperatura ambiente, 0s
acos maraging podem experimentar o mecanismo de endurecimento por precipitacdo de
compostos inter metdlicos, conferindo elevadas dureza e resisténcia, aliga[19].

O processo de endurecimento por precipitacdo nos agos maraging, promove a
formagdo e precipitacdo, sob condic¢bes controlaveis de forma fina e dispersa, de pequenas
particulas de segunda fase de compostos intermetalicos, oriundos de uma supersaturacéo de
seus elementos na matriz Fe-Ni [5]. Véarios sd0 0s precipitados possive's e eles desenvolvem
papeis diferentes e complementares no endurecimento por precipitagdo dos agos maraging. A
temperatura e o tempo de tratamento sdo parametros-chave para o resultado nas propriedades
mecanicas dos agos maraging [20].

A temperatura de envelhecimento exerce um papel fundamental nesse processo.
Tewari et al (2000), estudaram o processo de envelhecimento a baixas temperaturas (400 —
450 °C) para 0 ago maraging 350 e verificaram que ocorre a formagdo das fases meta estaveis
S, w e o composto Nis(Ti, Mo) para tempos longos de tratamento. Para temperaturas maiores
de envelhecimento, sdo produzidas particulas de Ni(Ti, Mo) e, posteriormente Fe;Mo, como

pode ser observado na Figura 6 [21].



34

Figura 6 - Representacéo esquematica das curvas TTT correspondentes a formacdo
de precipitados em acos maraging classe 350.
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Fonte: Adaptado de [21].

Envelhecimentos em temperaturas superiores a 500 °C promovem reacOes
difusionais de reversdo da martensita em austenita, cuja quantidade é dependente da
temperatura e do tempo de tratamento. Pardal et al (2006) estudaram a influéncia da
temperatura e do tempo de envelhecimento na quantidade de austenita revertida em acos
maraging 18Ni classe 300. E possivel observar na Figura 7, que quantidades significativas de
austenita revertida podem ser mantidas até a temperatura ambiente, quando envelhecidas em
temperaturas acima de 500 °C, o que tera consequéncias importantes nas propriedades
mecanicas desses agos [22].

O tratamento térmico comercial para os agos maraging 300 consiste em uma
solubilizacdo em temperaturas proximas a 820 °C pelo tempo de 1h, seguida de um
envelhecimento na temperatura de 480 °C. A Figura 8 apresenta uma curva de dureza por
temperatura de envelhecimento para um ago maraging C300, solubilizado a 820°C por 1 h e
envelhecido por 4 h. A dureza na condicédo de solubilizado foi de 30 HRC [23].

O tempo de envelhecimento varia de acordo com a classe do ago maraging: nas
classes 200, 250 e 300 pode variar na faixa de 3h a 8h e na classe 350 entre 6h e 12h [24].
Leitner et al (2011) estudaram a influéncia do tempo de tratamento de envelhecimento na
resisténcia a tracdo de um ago maraging inoxidavel PH13-8, com 12,7 % de Cr. Foram
adotados os tempos de 0,25, 3, 10 e 100 h e ainda comparados aos resultados sem
envel hecimento (amostra apenas solubilizada). As amostras foram solubilizadas por 30 min a
850 °C e, em seguida por 1 h a 1.000 °C, e posteriormente envelhecidos na temperatura de



Figura 7 - Quantidade de austenita revertida versus tempo de
envel hecimento para as temperaturas de envelhecimento de 560 e 600 °C.
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Fonte: Adaptado de [22].

Figura 8 - Temperatura de envelhecimento versus dureza de um aco maraging
C300 solubilizado a 820 °C por 1h e envelhecido por 4h em cada temperatura.
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Fonte: Adaptado de [23].
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525 °C pelos tempos estudados. O pico de resisténcia a tragdo foi alcancado com o
envel hecimento pelo tempo de 3 h. Os resultados s&o apresentados na Figura 9 [25].

Quando o tratamento de envelhecimento se estende por longos tempos, ocorre um

fendbmeno conhecido por superenvelhecimento, que resulta no amolecimento das ligas devido

principamente ao coalescimento e a0 crescimento dos precipitados. Desta forma, com
precipitados grandes, o espacamento medio entre precipitados cresce, abrindo espaco para as

discordancias se movimentarem com menor dificuldade, devido a um estado de incoeréncia
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com amatriz.

Figura9 - Curvas tensdo-deformacdo em funcdo do tempo de envel hecimento.
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Fonte: Adaptado de [25].

O fenbmeno do superenvelhecimento segue duas etapas distintas. No primeiro
estagio, a resisténcia dos precipitados a acdo de corte pelas discordancias resulta em um
aumento da resisténcia mecanica. No segundo estagio, as discordancias séo forcadas a
contornar os precipitados (por um menor gasto energético), ao invés de corta-1os, que resulta
em uma diminuicdo da resisténcia em relacdo ao estégio |, porém ainda maior que a
resisténcia do material no estado solubilizado [26].

O estagio | (sub envelhecimento) € conhecido como estagio de endurecimento e o
estagio 11 (super envelhecimento), como estagio de amolecimento. Deve ser enfatizado, no
entanto, que ambos 0s mecanismos levam a um aumento da resisténcia quando comparado ao
material solubilizado e ambos sdo considerados mecanismos de aumento de resisténcia. A
Figura 10 apresenta um grafico esquematico da relacéo entre o aumento de resisténcia e o
tempo de tratamento de envelhecimento [26].

Os fendmenos de crescimento e coalescimento de precipitados necessitam de
disponibilidade de soluto para ocorrerem. Para o crescimento, o soluto advém por difusdo da
matriz circundante e para o processo de coalescimento, 0 soluto € oriundo da dissolucéo de

particulas menores.
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Figura 10 - Curva esguemdtica da relagdo de dureza com o tempo de
envel hecimento.
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A Figura 11 apresenta um desenho esquemético das rotas de difusdo do soluto
para alimentar os mecanismos de crescimento e coalescimento dos precipitados. No entanto,
na realidade as duas fontes de soluto para os mecanismos de crescimento e coal escimento
(matriz circundante e precipitados dissolventes), costumam operar simultaneamente,
independente do processo em curso ser de crescimento, coalescimento ou os dois a0 mesmo
tempo [3] [27].

Figura 11 - Comparacdo esquemética entre as rotas de difusdo de soluto entre (a) crescimento e
(b) coalescimento.
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Durante o crescimento dos precipitados, quando as fases de transicdo s&o
formadas antes da formacgéo de um precipitado estavel, o tamanho da fase estavel aumenta a
custa das particul as de transi¢éo.

Na etapa de coalescimento das particulas, espera-se que a concentracdo de soluto

nos arredores de um precipitado menor sgja maior do gque nas particulas de maior tamanho.
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Do ponto de vista do precipitado que cresce ou aumenta, 0s solutos sdo de ambos: da matriz
circundante e dos precipitados dissolvidos. A for¢a motriz do coalescimento sempre consiste
em duas partes: a diferenca na concentracdo de soluto e a diminuicdo da energia livre
interfacial [28].

Apesar do crescimento dos precipitados ser atribuido a etapa de sub
envelhecimento, que resulta em endurecimento, e que na etapa de super envelhecimento eles
coalescem, amolecendo a microestrutura, isso ndo é totalmente correto. O crescimento de um
precipitado pode levar ao amolecimento do material e seu endurecimento pode ser obtido com
coalescimento de precipitados. O modo de interacdo entre os precipitados e as discordancias é
determinado pela resisténcia das particulas.

A resisténcia de certo tipo de particula também esta relacionada com seu tamanho.
O endurecimento ou amolecimento somente esta relacionado ao tamanho da particula e néo é
determinado pela forma com que a particula obtém esse tamanho, se por crescimento ou
coalescimento. Se for definido um tamanho critico de particula como r., entdo se tem [27]:

e Quando r < r, as particulas sdo cortadas pela discordancia, resultando em
endurecimento;

e Quando r > r, as discordancias contornam as particulas, resultando em amolecimento
do material.

Do ponto de vista tedrico, a segunda afirmacéo pode ser discutida. A derivacéo da
equacdo de Orowan apresentada na Equacdo 1 pressupbe que a fracdo de precipitacdo segja
constante, onde Dy, € um aumento no esforco de cisalhamento e G € o modulo de
cisalhamento da matriz e L € o espacamento médio entre as particulas e b o vetor de burgers
[29].

Equacdo 1 - Equagdo de Orovan para a

tensdo de cisalhamento necessaria para
cortar uma particula.

Fonte: Retirado de [29].

Uma queda na forca resulta do aumento de L causado pelo aumento do tamanho
de particula com o tempo. Teoricamente, € possivel que o nimero de particulas aumente com
o tempo se houver um aumento répido na fragdo de precipitagdo com o tempo.
Independentemente da "dureza' das particulas rigidas, haverda uma transicdo para o
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mecanismo de corte de particulas em tamanhos de particulas muito pequenas. Umavez que a
dureza de uma peguena particula for muito pequena, a compreensdo desse fenébmeno, do

ponto de vista do tamanho das particulas, sera mais conveniente [30].
3.2.3 Transformagdes de fases nos tratamentos térmicos
3.2.3.1 Transformagdes martensiticas

Os agos maraging apresentam uma histerese térmica entre o resfriamento e o
aquecimento dessas ligas, que aumenta com a quantidade de niquel presente em sua
composicao, como Vvisto na Figura 2. Também, a temperatura de inicio de transformacéo
martensitica, M;, diminui com o aumento da quantidade de niquel. A depender da quantidade
de niquel, trés estruturas distintas tém sido observadas no resfriamento da austenita para
martensita.

Em ligas com 0% a 5% de Ni (independente da taxa de resfriamento) e para ligas
com quantidade de Ni entre 5% e 10% com resfriamento lento, uma estrutura com gréos
equiaxiais de ferrita-a € observada. Para ligas com o percentual de niquel entre 5% e 10% e
em taxas de resfriamento suficientemente elevadas, uma estrutura martensitica ira ser
formada. Para ligas com quantidades de Ni entre 10% e 25% uma estrutura totalmente
martensitica, com morfologia naformade ripas, é formada. Por fim, ligas com quantidades de
niquel acima de 25%, onde a temperatura de inicio de transformagdo martensitica, M;, se situa
abaixo da temperatura ambiente, transformam em martensita com morfol ogia maclada [31].

Todas essas faixas ndo sdo limites exatos e variam com a taxa de resfriamento,
temperatura de solubilizacdo e elementos de liga presentes, como por exemplo, o molibdénio,
que promove uma substituicdo parcia de niquel por manganés. O manganés pode substituir o
niquel na propor¢cdo de 1 pra 3, em uma quantidade méxima de 6%, sem diminuir a
temperatura M; abaixo da temperatura ambiente. A Figura 12 apresenta uma representacéo
desse comportamento em funcéo das quantidades de niquel e molibdénio presentes na liga
[12].

Visto isso, apds o resfriamento, e independente da velocidade com que isso
ocorre, e considerando apenas a familia de ligas 18Ni, o resultado sera uma estrutura
totalmente martensitica cubica de corpo centrada — CCC, devido a virtual auséncia de
carbono, e de morfologia naformade ripas.

Dois fatores sdo importantes para a formacgéo dessa morfologia: a temperatura de

inicio de transformacéo martensitica, M;, e a energia de falha de empilhamento (Stacking-
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Fault Energy - SFE) da liga. Reduzir a temperatura M; ou elevar a SFE pode favorecer a
formagdo de martensita com a morfologia maclada [32]. A energia de falha de empilhamento
pode ser variada pela adicéo de elementos apropriados, enquanto que a temperatura de inicio
de transformacéo martensitica pode ser modificada, tanto pela composicdo quimica, quanto
por deformacdo precedente. Em alguns casos, o efeito devido a M; e SFE pode contrariar um
ao outro [12].

A relacdo entre a formag&o da martensita com morfologia de ripas, com a energia
de falha de empilhamento e a temperatura de inicio de formagdo da martensita € de interesse
para 0s acos maraging, devido ao fato de que, apOs o envelhecimento, uma matriz de
martensita com ripas apresenta melhor tenacidade do que a martensita com morfologia
maclada. Além disso, controlar a temperatura de inicio de formacéo da martensita € também
importante para outras propriedades, como por exemplo, sua deformacéo a frio. A Figura 13
apresenta um desenho esquemético da martensita em ripas e um exemplo dessa microestrutura
em uma micrografia 6tica representativa do trabalho de TAMURA et al (1982) [33].

Figura 12 - Estrutura de ligas Fe-Ni-Mo em trés temperaturas de
solubilizac8o diferentes.
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Fonte: Adaptado de [12].

Como pode ser observado na Figura 13, a martensita em ripas apresenta uma
microestrutura hierarquica composta por diversos pacotes em cada gréo da austenita priméria,
onde cada pacote € formado por véarios blocos paralelos, possuindo essencialmente a mesma
orientagcdo (ou sgja, a mesma variante) e blocos separados por contornos de alto angulo. Por
suavez, cada bloco consiste em aglomerados de ripas paral elas com 0 mesmo plano de hébito.
Essas ripas da martensita tém como caracteristica marcante uma ata densidade de
emaranhados de discordancias [33]. A relacdo de orientagdo entre as ripas de martensita e a
austenita priméria foi identificada como do tipo Kurdjumov — Sachs (K-S): (111),// (011),
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[120], // [111] - [34].

Ligas que apresentam Mi abaixo da temperatura ambiente, apresentam uma
estrutura austenitica metaestavel na temperatura ambiente, gue se transforma em martensita
por deformacdo a frio, aumentando assim, sua taxa de encruamento [12]. Dessa forma, a
adicdo de elementos nos agos maraging, que diminuem a temperatura M; (niquel, titanio e
molibdénio), deve ser cuidadosa, pois favorece a formacdo de martensita maclada. Nesse
contexto, a adicdo de cobalto tem um papel relevante, pois aumenta a temperatura M;,
permitindo assim, umamaior adi¢éo dos outros elementos de liga[14].

Figura 13 - Micrografia 6tica (a) e ilustracdo esquemética (b) de uma estrutura martensitica formada de
uma austenita ndo deformada em um ago 18% Ni maraging.
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Fonte: Adaptada de [33]

A diferenca de composicdo quimica nas diversas séries de acos maraging
influencia também e, de maneira significativa, a temperatura de inicio da transformacéo
martensitica, M;. Os agos maraging das classes 250, 300 e 350 apresentam respectivamente,
umatemperatura M; de 175, 155 e 200 °C [24].

3.2.3.2 Reac0es de precipitacao no envel hecimento

O endurecimento induzido nos acos maraging pelo tratamento térmico de
envel hecimento pode ser devido a dois fendmenos: as interacdes entre as discordancias e uma
fina rede de particulas de compostos intermetalicos dispersas em uma matriz de martensita de
Fe-Ni; ou aumareagdo de ordenacéo em uma solucdo sdlida contendo cobalto [35].

A extensdo do endurecimento durante o envelhecimento depende da relagéo entre
fatores endurecedores e amolecedores presentes na liga. Para 0 caso do mecanismo de
dispersdo de particulas, esta provoca uma distor¢éo na rede cristalina da matriz martensitica,
que é proporciona a fragdo volumétrica dos precipitados. Os fatores amolecedores incluem a
coalescéncia dos precipitados, mudancas nas subestruturas da martensita e reverséo da
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austenita, que impde um menor grau de restricdo a movimentacdo das discordancias em
relacdo a martensita [20].

Embora muitos estudos tenham sido focados em entender o que acontece durante
as reagOes de endurecimento durante o envelhecimento, a exata natureza do processo de
precipitacdo € ainda, em larga escala, ndo entendida. Isso é devido a ata densidade de
precipitados extremamente finos e dispersos em uma matriz martensitica. Desta forma,
diferentes resultados tém sido reportados na literatura, até mesmo para um mesmo material,
sujeito aos mesmos tratamentos térmicos. A similaridade dos padrdes de difragdo entre os
diferentes precipitados possivels torna sua identificacdo dificil de ser obtida com o uso de
uma unica técnica. Muitas técnicas vém sendo aplicadas ao longo dos anos para essa
identificag@o, entre elas: microscopia eletronica de transmissao, espectroscopia M ossbauer,
difracéo de raios—X, difracéo de néutrons, resistividade elétrica, dentre outras [ 36].

As fases precipitadas normal mente identificadas para envelhecimentos na faixa de
temperatura de 450 — 600 °C, precipitadas nas discordancias da matriz martensitica sdo:
NisMo, n-NisTi, Fe;Mo, Fe,Ti, o-FeMo e o-FeTi [12]. A Tabela 2 apresenta os dados sobre as
estruturas cristal ograficas dos precipitados citados [20].

Dos precipitados intermetdlicos contendo molibdénio, o mais frequentemente
observado em agos maraging 18Ni € o NisMo. A relacdo de orientagdo entre o NisMo
ortorrdmbico e a matriz martensitica cubica de corpo centrado, tem sido descrita como:
(010)niamo /! (011), e [100]nisvo // [111]q, isto & o0 plano compacto e a direcdo nos
precipitados, séo paralelos aos da matriz [37]. A 14 ilustra esqguematicamente a distor¢éo da
matriz ao redor da particula precipitada de NisMo [37].

Figura 14 - Representacdo esquemética de uma distor¢do na

rede cristalina da matriz causada por um precipitado Niz;Mo em
um ago maraging18Ni C300.
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Segundo Magnée et al (1974), as particulas de NizMo precipitadas em um
envelhecimento a 480 °C, durante vérias horas, € metaestavel e, apdés um tempo
suficientemente longo e/ou el evadas temperaturas (até atingir condi¢do suficiente de difusdo),
€ decomposto em outros componentes mais estaveis, como Fe;Mo ou uma das fases 0. 1sso
ocorre devido aum melhor gjuste entre arede cristalinado NisMo e amatriz CCC, gque se ndo
houver condicdo difusiva suficiente, possibilita a precipitacdo inicial do componente
metaestavel; no entanto seu crescimento pode ser blogueado pelo aumento das tensbes de
coeréncia, que atuam como energia de ativacdo, e podem favorecer a nucleacdo dos
compostos de equilibrio [12].

Outra tendéncia dos compostos contendo molibdénio € a precipitacdo de fases
FeoMo Laves, u-Fe;Mog ou o-FeMo. A precipitagdo desses compostos (pelo menos os A.B e
A7Bg) € aparentemente favorecida por baixas quantidades de niquel ou niquel + cobalto, ou
por altas quantidades de molibdénio. Os acos maraging C300 ndo precipitam comumente
esses compostos [13].

O n-Ni3Ti € o precipitado rico em titdnio mais frequentemente observado em acos
maraging, embora a fase 0 sgja ocasionalmente reportada. E também possivel que algum
titnio se combine com molibdénio e precipite na forma Niz(Mo,Ti). Na verdade, a literatura
mostra que os precipitados ndo apresentam rigorosamente as relagbes estequiométricas
previstas na Tabela 2. Eles apresentam grandes quantidades de ferro e, algumas vezes,
pequenas quantidades de outros elementos. O precipitado NizMo pode apresentar, por
exemplo, a composicdo NiFeMo [38]. Eles apresentam grandes quantidades de ferro e,
algumas vezes, pequenas quantidades de outros elementos. O precipitado NizMo pode
apresentar, por exemplo, a composic¢éo NiFeMo [38].

Tabela 2 - Dados cristal ogréficos das fases precipitadas mais comuns em agos maraging.

Fase Estequiometria | Estrutura Cristalina Parametros derede
a=4,74A,c=773A
FeMo AZB Hexagonal a= 4,745 A, c= 7,754 A.
FeMo AB Tetragonal a=9,218 A, c=4,813 A
Niz(Mo, Ti) A3B Hexagonal a=5101A, c=8,307 A
. N a=5,064 A, b=4,224 A
NisMo A3B Ortorrémbico c=4,448 A

Fonte: Adaptado de [16] apud [21].
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O cobalto néo é relatado precipitar diretamente nos agos maraging, mas exibe um
papel preponderante no processo de endurecimento dessas ligas. Medidas de resistividade
el étrica mostram que o principal efeito do cobalto é diminuir a solubilidade do molibdénio na
matriz martensitica, aumentando assim a disponibilidade desse elemento para reagir com
outros e formar compostos aptos a precipitar [12]. A adicdo de cobalto pode também alterar a
estrutura das discordancias da matriz martensitica, para promover locais de nucleacd mais
numerosos e uniformemente distribuidos para precipitagdo [38]. A Figura 15 apresenta a
influéncia da presenca do cobalto na resistividade el étrica de duas ligas de agco maraging 18
Ni.

Figura 15 - Influéncia da presenca de cobalto na resistividade
€l étrica durante envel hecimento de duas ligas Fe-18Ni.
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Fonte: Adaptado de [12].

Os precipitados formados no envelhecimento tém como locais preferenciais de
nucleacdo, as discordancias presentes nos contornos de ripas da matriz martensitica. Em geral,
esses precipitados sdo uniformemente distribuidos e zonas livres de precipitados ou
coalescéncia de precipitados, ndo sdo normalmente observadas. Sem divida, a estrutura de
discordancias presente nos contornos de ripas da martensita ndo € muito Util na promogéo de
uma nucleacdo praticamente uniforme dos precipitados. Os precipitados sdo normamente
coerentes com a matriz martensitica e, em muitos casos, campos de deformacdo sdo
encontrados ao redor das particulas. Uma observacdo interessante € que a orientacéo
preferencial dos precipitados pode ser consequéncia da orientagdo das discordancias dentro da

matriz martensitica[39].
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3.3 Propriedades mecanicas

As propriedades mecanicas que sdo obtidas pel 0s agos maraging dependem da sua
composicdo e da especificagdo do tratamento térmico ao qual serdo submetidos. Para as
classes comerciais de acos maraging e, considerando seu tratamento térmico padrdo com uma
solubilizacdo de 1h na temperatura de 820 °C, seguido de envelhecimento a 480 ° por 3h,
observa-se resultados de propriedades mecénicas distintas, devido as diferencas em
composi¢do quimica entre as classes. Para aplicagdes especiais, podem ser adotadas variactes
na temperatura e/ou tempo de envel hecimento para se atingir as propriedades desejadas [40].

Os agos maraging apresentam um conjunto de caracteristicas e propriedades
Gtimas que colocam esse material na vanguarda dos acos de elevada resisténcia. Elevada
resisténcia em temperatura ambiente obtida por tratamentos térmicos simples, que produzem
distor¢cbes minimas; tenacidade a fratura superior, a0 ser comparado com a de outros agos
ligados, sujeitos a endurecimento por témpera (como pode ser observado na Figura 16); baixo
carbono, que previne problemas de descarburetacdo; fécil fabricacdo e boa soldabilidade.
Todas essas caracteristicas juntas fazem dos acos maraging otimas opgdes para aplicactes
especiais [41].

Figura 16 - Relacdo resisténcia / tenacidade para varios
acos de elevada resisténcia.
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Fonte: adaptado de [41].

3.3.1 Propriedades dos agos maraging
3.3.1.1 Propriedades elasticas

As propriedades mecénicas dos acos maraging sdo fortemente afetadas pela
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pureza das matérias primas e pelos processos de fabricaco adotados para sua producdo. Em
particular, os niveis de carbono, enxofre e nitrogénio devem ser cuidadosamente controlados
para prevenir uma prejudicial precipitacdo de compostos intermetdlicos nos contornos de gréo
da austenita priméaria. Esse tipo de fragilizacdo de contorno de gréo pode ser reduzido
significativamente através de pequenas adicdes de magnésio. Nos acos maraging C300 é
necessario restringir os niveis de carbono a menos que 0,005%, para uma mehora na
ductilidade e tenacidade. A via de producdo VIM/VAR, como j& descrito anteriormente,
contribui substancialmente para a melhoria da ductilidade e tenacidade, uma vez que promove
umamaior homogeneizacéo dos componentes naliga [41].

As propriedades mecénicas dos acos maraging sdo também profundamente
dependentes do histérico de tratamentos termo-mecanicos aos quais foram submetidos. As
ligas que precisam ser usinadas e/ou deformadas a frio, sdo tratadas apenas para a
solubilizacdo. Os materiais sdo fornecidos geramente na condicéo solubilizadaa 820 °C,
arrefecido ao ar. Oarrefecimento a0 ar apds essa temperatura € suficiente para desenvolver
uma estrutura totalmente martensitica em materiais com percentual de carbono extra baixo,
como € 0 caso dos agos maraging.No entanto, o arrefecimento em agua pode ser usado em
alguns casos [42].

E importante lembrar que o tratamento de solubilizago usual para agos maraging
€ de 820 °C por 1h para as classes 200, 250 e 300. Esta temperatura foi escolhida apés varios
estudos durante o desenvolvimento desses acos. A Figura 17 apresenta 0s principas
resultados para as propriedades mecanicas dessas ligas na condicédo solubilizada. Esses dados
indicam que alguma variagdo na temperatura de solubilizaco pode ser tolerada sem
modificacdo significativa nas propriedades [43].

Os valores 6timos usuais para as propriedades mecénicas dos acos maraging, séo
obtidos apos tratamento térmico de envelhecimento (normalmente a 480 °C por 3h), onde séo
obtidos os picos para os valores das propriedades mecanicas para as classes 200, 250 e 300.
No entanto, para algumas situagOes, podem ser adotados outros parametros de tratamentos
térmicos, que fornecam propriedades especificas gustadas a determinadas necessidades de
aplicacOes. Para agumas composicoes de maraging, a maxima resisténcia pode vir de
envelhecimentos a 450 ou 510 °C.

Para a classe 350, por exemplo, o tratamento padr&o consiste em solubilizacbes
em temperaturas que vao de 760°C ou 800 °C a 830 °C por 1h e temperaturas de
envelhecimento na faixa de 496°C a 510 °C por 3h. E possivel ainda, um tratamento de

envel hecimento aternativo de 480 °C por um tempo de 6h a 12h. O efeito da temperatura de
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envel hecimento nas propriedades mecani cas para 0s agos maraging das classes 200, 250 e 300
€ apresentado na Figura 18 [43].
Figura 17 - Efeito da temperatura de solubilizac8o nas propriedades de

tracdo dos agos maraging classes 200, 250 e 300, apds solubilizagdo por
30 min.
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A habilidade das ligas metdlicas de resistir a répida propagacdo de uma trinca
instével, originada de uma imperfeicéo (fratura de caracteristicas frageis), particularmente em
materiais de elevada resisténcia, € de grande importancia na avaliacéo de sua aplicacéo em
engenharia. Assim como em outras ligas de dta resisténcia, varios métodos tém sido
empregados para avaliar as caracteristicas de fratura dos agos maraging.

O ensaio de impacto é talvez a técnica mais utilizada para o estudo da tenacidade
dos materiais, principamente quando realizada em diferentes temperaturas, com o intuito de
avaliar as mudancas na absor¢éo de energia para o estudo da transi¢éo ductil — fragil. No caso
dos acos maraging, a queda dos valores de energia absorvida com a diminuicdo da
temperatura de ensaio é pequena e gradual, com boa tenacidade, sendo retida em baixas

temperaturas, como pode ser visto naFigura 19 [7].
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Figura 18 - Efeito da temperatura de envelhecimento nas propriedades de
trac8o de agos maraging das classes 200, 250 e 300, apos solubilizacdo a 820
°C por 30 min e envelhecidos por 3h na temperaturaindicada.
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Fonte: Adaptado de [43].

Essa auséncia de uma transicéo abrupta na absorcdo de energia no impacto com a
gueda da temperatura de ensaio € uma significativa medida da relativa alta resisténcia desses
acos a propagacdo de uma fraturainstével.

Dureza mecanica e propriedades de tragdo séo os parametros usua mente adotados
para exprimir resisténcia mecanica. A Tabela 3 apresenta um quadro resumo com os principais
parametros de tracdo e dureza para as classes 200, 250 e 300 dos agos maraging 18Ni [12].

A Figura 20 apresenta as curvas-padréo para 0 ensaio de tracdo a temperatura
ambiente dos agos maraging18 Ni classes 250, 300 e 350. E possivel notar como caracteristica
desses materiais, que 0 escoamento plastico ocorre em tensdes da ordem de 95% da tenséo

ultima de resisténcia.
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Figura 19 - Energia absorvida no ensaio de impacto
Charpy-V em funcdo da temperatura de teste.
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Fonte: Adaptado de [7].

Tabela 3: Propriedades de resisténcia mecénica para agos maraging18Ni em temperatura ambiente, solubilizados
a 820 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3h.

Tensdo Ultima de Tensdo de Alongamento | Reducdode | Dureza
Material resisténcia escoamento a (%) area (%) Rockwell
(MN/m?) 0,2% (MN/m?) C (HRQ)

18Ni (C200) 1345 - 1585 1310 - 1550 6-12 35-67 44 - 48
18Ni (C250) 1690 — 1860 1655 - 1825 6-10 35-60 48 - 50
18Ni (C300) 1825 - 2105 1790 - 2070 5-10 30-50 51-55

Fonte: Adaptado de [12].

Os valores comparativos entre o resultado do ensaio de tragdo convencional (TS—
Tensile Srength) e o0 ensaio de tragcdo com entalhe (NTS — Notch Tensile Strength) déo uma
Otima nocéo sobre a ductilidade dos materiais metalicos. No caso dos agos maraging 18Ni séo
observadas elevadas razfes entre a resisténcia a tracdo com entalhe e a resisténcia a tracéo
convencional. Esse resultado € inalcancdvel em agos convencionais com 0s mesmos niveis de
elevada resisténcia, 0 que se caracteriza uma grande vantagem para os maraging.

A Figura 21 apresenta dados para agcos maraging18Ni submetidos aos ensaios de
tracao com entalhe e convencional, em barras e chapas finas. Em geral, ensaios em corpos de
prova longitudinais retirados de barras, apresentam a razéo NTSTS de 1,5. Os valores para a
razéo NTSTS para corpos de prova retirados de chapas finas ficam em torno de 1,0 [43].
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Figura 20 - Curvas tensdo x deformacdo tipicas
para agos maraging classes 250, 300 e 350 em seus
respectivos tratamentos térmicos padrao.
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Fonte: Adaptado de [7].

Figura 21- Raz8o de resisténcia entre tracdo
com entalhe e tragdo convencional de acos
maraging(solubilizados a 820 °C por 1lh e
envelhecidos a 480 °C por 3h) na forma de
barras e chapas finas.
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Fonte: Adaptado de [43].

A tenacidade a fratura superior dos agos maraging em relacéo aos acos de baixa
liga (como AISI 4340) é atribuivel ao tamanho mais fino dos precipitados intermetdlicos,
promovendo 0 aumento da resisténcia a fratura, em comparagdo com os carbonetos de agos
baixa-liga temperados e revenidos. A fratura em ambos os casos ocorre por nucleacéo,

crescimento e coal escénciade vazios. Os vazios podem nuclear a partir da fratura de inclusbes
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de Ti(C, N) em acos maraging e nas interfaces entre as inclusdes de MnS e a matriz em agos
AIS| 4340. No entanto, a diferenca critica esté relacionada ao crescimento dos vazios e
coalescéncia.

A fratura de carbonetos grosseiros gjuda na ligagéo de grandes vazios em acos de
baixaliga, enquanto em agcos maraging, 0S vazios primarios crescem até causar coalescéncia e
fraturafinal [44].

Desta forma, os precipitados Ti(C, N) possuem grande influéncia na tenacidade a
fratura dos agos maraging. Maakondaiah et al (1997) propuseram um tratamento térmico
alternativo para 0 ago maraging 250, com um pré-tratamento de solubilizagdo ocorrendo a 950
°C por 1h, antes do tratamento térmico convenciona (solubilizacdo a 820 °C por 1h e
envelhecimento a 480 °C por 3h), para dissolver (total ou parcialmente) os precipitados de
Ti(C,N) e entdo, promover uma témpera para “congelar” a microestrutura. O resultado obtido
com o pré-tratamento foi um aumento em cerca de 40% nos valores para a tenacidade a
fratura. Tratamentos de solubilizagdo em temperaturas maiores (>1000 °C) promovem
dissolugdo dos carbonetos e elevagdo da tenacidade a fratura [44].

3.3.2 Caracterizacéo das propriedades mecanicas
3.3.2.1 Caracterizacao da ductilidade/tenacidade
3.3.2.1.1 Sensibilidade ao entalhe, (NTS)

A introducdo de um entalhe em um corpo de prova ou componente de maquina
resulta em concentracdo de tensdes, um estado triaxial de tensdes e diminuicdo da ductilidade.
O principa efeito em corpos de prova cilindricos para ensaio de tracéo esta relacionado ao
papel do estado triaxia de tensdes na restricéo do fluxo pléstico, promovendo uma transi¢éo
ductil — fragil em agos na temperatura ambiente.

O aumento observado na resisténcia a tracdo e a diminuicéo na ductilidade séo
atribuidos a presenca de tensfes transversais (e assim gerando um campo de triaxialidade),
cuja magnitude aumenta com o raio e profundidade do entalhe. No entanto, a sensibilidade ao
entalhe ndo se configura como sendo uma propriedade intrinseca dos materiais, mas ira variar
tanto com as propriedades dos materiais (como ductilidade e capacidade de endurecimento
por deformagdo), como com a geometria [45].

A tendéncia de diminuicdo da ductilidade na presenca de um estado triaxial de

tensdes e grandes gradientes de tensdo € frequentemente denominada de “sensibilidade ao
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entalhe”, e o material é classificado como sensivel ao entalhe ou fragil ao entalhe, se sua
razéo de resisténcia ao entahe (NSR — Notch Strength Ratio) € menor do que 1. O NSR
consiste na razéo entre a tensdo de resisténcia do corpo de prova entalhado (NTS) e a tenséo

de resisténcia no ensaio de tragdo convencional (Rn,), como na Equacédo 2 [45].

Equacdo 2 - Raz&o de resisténcia ao entalhe (NSR).

NSR = NTS
=&

> 1, Enrijecimento ao entalhe

NSR = Razao de resisténcia ao entalhe {< 1, Fragilizacio ao entalhe

Fonte: Retirado de [45].

Para 0 caso especifico de acos de elevada resisténcia, condigdes suficientemente
ducteis sGo encontradas para vaores acima de NSR de 1,5. Valores de NSR menores que 1,5
indicam fragilidade ao entalhe para esses agos. E bem conhecido que o estado de tensdes pode
afetar a ductilidade dos materiais. Essa relacdo pode ser descrita explicitamente com a
afirmagdo de que 0 estado triaxial de tensdes de tragdo tende areduzir a ductilidade nafratura.
O estado de tensdes compressivas tende no sentido oposto para a ductilidade [46].

Uma medida do grau de efetividade do campo de tensdes triaxiais € dada pelo

fator de triaxialidade (TF — Triaxiality Factor), que pode ser definido como (Equagéo 3):

Equagio 3 - Fator de triaxialidade.

\/5(0-1 + o} + 0'3) il 30-7?‘1

TF = o~
[(o1 — 0'2)2 + (0, — 63)2 + (o, — 53)2] /2 o

Fonte: Retirado de [45].

Com 01, 02 e 03 sendo as tensdes principals, 0y, a tensdo media e & a tenséo
efetiva

Para ilustrar como o estado de tensdes triaxial se desenvolve em corpos de prova
entalhados, considere aFigura 22, onde se observa um corpo de prova cilindrico entalhado
submetido a esforgo de tragdo e suas tensOes radial, axia e circunferencial, com o fator de
triaxialidade associado [45]. Sob carregamento de tragdo, um pequeno volume de material
altamente tensionado perto do entalhe, tende a deformar plasticamente a uma carga menor que

0 material nas regidoes de maior diametro. A maior parte do material menos tensionado, longe
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do entahe, restringe o fluxo plastico e impede a distorcéo radial que acompanha a tensao
axial ("efeito Poisson”), e um estado triaxial de tensbes € desenvolvido. Esta restricdo ao
fluxo plastico contribui para a ductilidade reduzida, medida em corpos de prova entalhados na
fratura[45].

Como o “estado de ductilidade” de um material é reduzido com a elevacdo do
grau de triaxialidade (por exemplo, devido a entalhes) ou condi¢des de operacéo fragilizantes
(como irradiagcdo de neutrons de alta energia, condigdes ambientais corrosivas e temperaturas
criogénicas), € alcancado um ponto, apds o qual pode ser necessario limitar a maxima tensdo
para se evitar falhas frageis. Baseado no padréo de fragilizacéo ao entalhe e baixos valores de
ductilidade observados no gréfico da Figura 22, verifica-se a relacéo estreita entre o grau de
triaxialidade e a ductilidade na fratura.

Figura 22 - Variacdo no estado de tensdes
(elasticamente calculado) através de um

corpo de prova cilindrico entalhado sob
esforco de trag&o.

S
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-)1 0s 0
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Fonte: Adaptado de [47]

A Figura 23 apresenta, embora com alguma disperséo nos dados, que ndo ocorre
fragilizacéo ao entalhe quando arazéo entre reducéo de area no ensaio de tragdo convencional
e o fator de triaxialidade maior do que 20 (RA/TF > 20%). Por outro lado, existe uma
sensibilidade ao entalhe para razdes RA/TF < 10% e todas as falhas sdo caracterizadas como

frageis de qualquer tipo (intergranular ou clivagem). No intervalo entre 10% < RA/TF < 20%,
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a sensibilidade ao entalhe € indeterminada [45].

Figura 23 - Redugdo em é&rea para corpos de prova
ental hados versus redugéo em area do correspondente corpo
de prova em trac8o convenciona dividido pelo fator de
triaxialidade de corpos de prova ental hados.
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Fonte: Adaptado de [45]

3.3.2.1.2. Tenacidade a Fratura, (Kc)

Componentes metdlicos com tenacidade limitada podem suportar cargas até a
tensdo de escoamento caso possuam uma estrutura suficientemente livre de defeitos. Para que
uma falha aconteca, devem existir trincas ou qualquer tipo de descontinuidades nocivas de
tamanho suficiente (pré existentes ou desenvolvidas), para ocorrer uma fratura instavel em
uma tensdo abaixo da tensdo de escoamento em ensaio de tragdo. A mecanica fornece um
meio de determinar a relacdo quantitativa entre tamanho da trinca, 0 campo de tensdes
el &sticas em torno datrinca e as propriedades de fratura do material [48].

O parametro de controle que representa o efeito combinado das dimensdes da
trinca e o campo de tensdes na ponta da trinca € o “K”, fator de intensidade de tensdes. Na
propagacao de trincas, a medida que a tensdo aumenta, a trinca primeiro crescera de forma
estavel, até atingir um tamanho critico determinado pela tenacidade do material, quando entéo
iniciard um crescimento rapido e instavel da trinca até a fratura final. O fator de intensidade
de tensdo no inicio da propagacdo rapida da trinca € tomado como uma medida da tenacidade
afraturado material [49]
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Sob condicbes onde o material é relativamente ductil, K¢ é o fator de controle na
determinacdo de suatenacidade a fratura. Para um dado material, K varia com a geometria da
peca, 0 estado de tensdes e a temperatura. K tende a assumir um valor minimo a medida que
a espessura aumenta e a temperatura diminui. O valor minimo é chamado tenacidade a fratura
em deformacdo plana, K4, e € associado ao modo frégil de propagacéo rapida datrinca.

A Fgura 24 apresenta uma representacdo gréafica desse fenémeno. O valor de Ky €
de grande importancia prética na avaliagdo da tenacidade de materiais de elevada resisténcia.
Quando o fator de intensidade de tensdes atinge o valor de Ky, 0 crescimento estavel e lento

datrinca é seguido de um crescimento rapido e instavel datrinca e fratura fragil.

Figura 24 - Tenacidade em funcdo da espessura.
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Fonte: Adaptado de [48].

A principal importancia préatica do uso de K. é para o célculo das dimensbes
criticas das fissuras presentes, abaixo da qual o materia pode ser usado sem risco de
propagacdo instavel de trincas e consequentes falhas catastroficas. Assim, € muito Util na
determinacéo da tensdo de projeto permissivel para impedir a propagacdo de falhas minimas

detectaveis por inspecdo industrial [48].
3.3.3. O “Estado da Arte” do Aumento da Tenacidade dos Agos Maraging 18Ni

Durante os Ultimos 40 anos tém sido obtido muito progresso no desenvolvimento
acos de elevada resisténcia com melhor tenacidade a fratura que seus antecessores. A
obtencdo de acos com elevada resisténcia ndo tem sido particularmente dificil, mas a
aplicacdo segura e eficiente desses acos de elevada resisténcia, requer usualmente um
aumento concomitante de resisténcia e tenacidade para se evitar falhas catastréficas. A busca
por mecanismos de elevacdo da tenacidade desses acos de elevada e ultra-alta resisténcia, ndo
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tem sido tarefa simples, desde que tem sido observada historicamente a tendéncia de
diminuicdo da tenacidade com o aumento da resisténcia mecanica. Para se solucionar essa
aparente ambiguidade, deve-se investigar [50] [51] [52]:

* Asinter-relagbes entre microestrutura, resisténcia e tenacidade;
* Fendmenos de fragilizagéo;

» Efeitos deletérios de elementos residuais ou impurezas,

» Mecanismos de endurecimento €;

*  Micro-mecanismos de propagacdo de trincas.

Nos acos maraging especificamente, um dos fatores citados acima possui especial
importancia: A precipitacdo compostos de titanio nos contornos de gréo da austenita primaria
favorecem a diminuicdo da tenacidade a fratura desses acos. Arabi et al, realizaram um estudo
sobre o efeito da quantidade de Ti naformagdo de inclusdes e nas propriedades mecanicas dos
acos maraging C300. Neste trabalho os autores identificaram que a precipitacdo de Ti(C,N)
nos contornos de gréo da austenita priméria, causada pelo aumento das quantidades de Ti na
liga, provocaram a diminui¢do da energia de impacto associada ao ensaio Charpy, como pode
ser observado na Tabela 4. Os autores constataram também uma tendéncia a transicéo do

modo de fratura, de ductil parafragil em quantidade de Ti superiores a 1,5% [53].

Tabela4 - Energia de impacto Charpy em funcdo da quantidade de Ti nos agos maraging C300.

Energia de Impacto Charpy (J)
17 15,9 14 11 10,5 6 4

Quantidade de Ti (%p)

068 071 | 0,79 | 1,04 | 107 | 148 |19

Fonte: Adaptado de [53].

O principal fendbmeno de fragilizacdo € causado pelo hidrogénio (hydrogen
embrittlement — HE). Esse fendmeno pode ser influenciado pela temperatura de sol ubilizagéo,
uma vez que esta se relaciona diretamente com o tamanho do gréo da austenita prévia e que
uma estrutura grosseira exibe maior susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio em acos de
elevadaresisténcia

Tsay et al estudaram a HE em agos maraging 250, com a andlise da sensibilidade
ao entalhe por tracdo através do ensaio de resisténcia a tragdo com entalhe, NTS. O material
usado no estudo foi solubilizado a 820 e 1040 °C por 40 min, com e sem envel hecimento (482
°C / 4h). Para se investigar o efeito ambiental na deterioragdo do NTS, os corpos de prova

entalhados foram colocados em um reator de aco inoxiddvel com atmosferas de H, e H,S
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(2atm). A suscetibilidade a HE foi medida pelo percentual de perda em NTS para cada
atmosfera, de acordo com Equacao 4[54].

Equacgdo 4 - Perda percentual de NTS.

NTS(noar) — NTS(emH,ouH,S)

Perda NTS(%) = NTS( noar)

Fonte: Adaptado de [54];

Pode ser observado na Figura 25, nas amostras solubilizadas a 820 °C (820-S) ea
1040 °C (1040-S) o tamanho de gréo nd mostrou grande influéncia sobre 0 comportamento
de NTS uma vez que o maraging na condi¢cdo solubilizado apresenta grande ductilidade, s6
havendo diferencas com relacdo a atmosfera de encharque. Na condi¢cdo de envelhecido o
material apresenta elevada resisténcia mecanica e desta forma, aém dainfluéncia da condicéo
de encharque, os resultados de NTS apresentaram influéncias da temperatura de sol ubilizagéo.
Na condicdo 1040-SA constatou-se uma microestrutura com maior tamanho de gréo
austenitico prévio, apresentando uma menor area de contornos de grao e assim aumentando a
concentracdo de H neles, o que contribui sensivelmente para a ocorréncia de HE [54].

Figura 25 - Resisténcia a tracdo por entalhe (NTS) para

espécimes testadas no ar, hidrogénio gasoso e saturadas em
solucdo de H,S. O percentual em parénteses se refere a perda

de NTSem H, ou H,S.
P (P —

S 1600 {ZH, B

- I H S

£ 1400

i

S 1200

§ 1000

o -

20 7

@, 800 -

o

s

4 600 -

©

[}

400

‘E /

2 200 - . _

[} (2%6)61%) (356 )62%) (43660 T3%) (735X 83%)
[o's

0
820-S 1040-S 820-SA 1040-SA

Fonte: Adaptado de [54].

Santos et al (2015) também estudaram o fendmeno da fragilizacgo por hidrogénio
para 0 ago maraging classe 300 nas condic¢des: (i) Solubilizado, (ii) Envelhecido, (iii)

Solubilizado e envelhecido no pico de dureza (PD), (iv) Solubilizado e super-envelhecido,
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através do ensaio de baixa taxa de deformacéo (Sow Srain Rate Test — SSRT) para avaliar o
trincamento induzido pelo Hidrogénio (Hydrogen-Induced Cracking — HIC).

Amostras de ago maraging C300 foram solubilizadas a 820 °C por 1 h e resfriadas
ao ar e posteriormente envelhecidas em 480 e 570 °C por 3,10, 25 e 50 h, seguido novamente
de resfriamento ao ar. Os resultados para os diagramas de tenséo-deformagdo ao ar e em
enxargque de solucéo de 0,6 mol/l de NaCl (com 1,2 V scg) sdo apresentados na Figura 26. Os
resultados mostram que para cada condicdo de tratamento térmico, as amostras submetidas a
condicdo de encharque de hidrogénio apresentaram menor ductilidade e falha prematura. A
maior tensdo de resisténcia a tracéo foi obtida para a amostra solubilizada e envelhecida no
pico de dureza, sem encharque de hidrogénio, como era de se esperar. A amostra super
envelhecida apresentou menor resisténcia e maior tenacidade, devido a presenca da fase
austenitarevertida [55].

Figura 26 - Curvas tensdo-deformacdo SSRT de amostras

solubilizadas e envelhecidas em diferentes condicbes a0 ar e
durante encharque de hidrogénio em 0,6 mol/I NaCl.
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Fonte: Adaptado de [55].

Rack (1978) estudou a influéncia do tamanho de gréo da austenita primaria nas
propriedades mecanicas dos agos maraging classes 250, 300 e 350. Rack observou que a
relacdo de Hall-Petch € obedecida para todos os pardmetros de resisténcia mecanica avaliados
independentemente das condic¢des de tratamento térmico avaliadas. O experimento de Rack
foi realizado com amostras de aco maraging das series 250, 300 e 350, solubilidados nas
temperaturas de 815, 981, 1148 e 1315 °C por 1 h. Posteriormente as amostras foram

envelhecidas por 3 h nas temperaturas de 481 °C para as classes 250 e 300 e 510 °C parao
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aco maraging classe 350. O autor concluiu que a morfologia da martensita formada em
solubilizacBes em baixas temperaturas € do tipo placas e para as amostras solubilizadas em
temperaturas mais elevadas a morfologia evolui parao tipo ripas.

O trabaho concluiu ainda que transicéo pode estar relacionada ao tamanho
de grdo da austenita primaria. Essa ateracdo, no entanto, ndo parece influenciar nas
propriedades ligadas a resisténcia mecanica dessas ligas, uma vez que os resultados mostrados
na Figura 27 evidenciam que as amostras gque apresentaram granulometria de austenita
primaria mais grosseira, tiveram valores mais baixos para resisténcia mecanica podendo
apresentar falhas catastréficas envolvendo propagacédo de trincas intergranul ares [56] .

Figura 27 - Influéncia da temperatura de solubilizagdo /

tamanho de gréo da austenita primaria, nas propriedades de
tracdo do ago maraging 18Ni classe 300.
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Sinha et al (1991) estudou a evolugdo do crescimento de gréo austenitico prévio
com o aumento da temperatura de solubilizacdo. Para essa verificacdo, amostras de ago
maraging 250 foram submetidas isotermicamente a 4 temperaturas de solubilizag&o: 900, 950,
1000 e 1050° e varios tempos de tratamento, como mostrado na Figura 28.

Pode-se observar que a taxa de crescimento nos estagios iniciais e em baixas
temperaturas € lenta, tornando bem rapida para temperaturas acima de 950 °C nos primeiros
60 min. Este efeito parece ser devido a um atraso na dissolugdo dos precipitados em

temperaturas abaixo de 950 °C, o que se conclui que essa é a temperatura minima para a
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completa solubilizacdo dos precipitados, em tempos curtos [57].

Comportamento similar também foi obtido para 0 aco maraging 18Ni por Liu et al
(2007) em outro trabalho, onde os autores levantam a possibilidade de uma temperatura de
solubilizacdo mais elevada, gjudar na completa dissolucdo dos precipitados e favorecendo
uma melhor distribuicdo destes, quando do envelhecimento com conseqliente melhoria das
propriedades mecanicas [58].

Figura 28 - Comportamento isotérmico do crescimento de grao com o
tempo de tratamento.
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Fonte: Adaptado de [57].

A Figura 29 apresenta a relacéo entre a temperatura de envelhecimento (por 4 h)
com atensdo de resisténciaatracdo (Ry), resisténcia ao escoamento em 0,2% (Re), redugdo de
area (Z), dongamento (A) e tenacidade ao impacto. Podemos observar uma melhoria geral da
resisténcia e uma diminuicdo da tenacidade com o aumento da temperatura de
envelhecimento, o que deve ser verificado no desenvolvimento desta tese, uma vez que 0
aumento da temperatura de envelhecimento favorece o processo de reversdo da austenita,
melhorando assim o resultado de tenacidade, tornando os resultados encontrados por Liu et al
(2007), inconsistentes [58].

Com o tratamento de envelhecimento ocorre a precipitacdo de compostos
responsaveis pelo aumento da resisténcia mecanica e dureza dessas ligas. Varios sdo 0s
precipitados possiveis e eles desenvolvem papeis diferentes e complementares no
endurecimento por precipitacdo dos agos maraging.
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Figura 29 - Efeito da temperatura de envelhecimento com as propriedades mecanicas de um agco maraging

18Ni.
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Fonte: adaptado de [58].

Tavares et al (2017) compararam a influéncia do tamanho de gréo da austenita
priméria na tenacidade para os agos maraging 300 e SAE 4340. As amostras de C300 foram
solubilizadas (por 1h e arrefecidas em 6leo) nas temperaturas de 820 °C (para gerar uma
microestrutura refinada) e a 1150 °C (para produzir uma microestrutura grosseira).

Apés a etapa de solubilizagdo foram envelhecidos para diferentes niveis de
resisténcia. As amostras de SAE 4340 foram austenitizadas a 860 e 1060 °C para a obtencéo
de diferentes tamanhos de gréo austenitico primario. Os resultados das propriedades de tragéo

e impacto para o ago maraging 300 séo apresentados na Tabela 5 [59].

Tabela 5 - Propriedades de impacto e tragdo para o ago maraging 300 em varias condic¢Oes de tratamento térmico.

Amostra Tensdo Tensdo Alongamento | Reducdo | Dureza Energia

escoamento | Resisténciaa (%) deArea | Vickers | Absorvida

(MPa) Tracdo (MPa) (%) HV30 | Impacto (J)
FG 1028 1105 14,2 70,6 328 80
FG-480-3 2119 2125 49 24,3 593 16
FG-600-4 1380 1454 10,0 38,8 475 14
CG 928 1002 14,3 76,4 318 145
CG-480-3 1764 1777 4,3 16,8 575 13
CG-600-4 1452 1577 53 27,8 490 13

* (FG - solubilizada a 820 °C, FG-480-3 - solubilizada a 820 °C e envelhecida a 480 °C por 3h, FG-600-4 -
solubilizada a 820 °C e envelhecida a 600 °C por 4h, CG - solubilizada a 1150 °C, CG-480-3 - solubilizada a
1150 °C e envelhecida a 480 °C por 3h e CG-600-4 - solubilizada a 1150 °C e envelhecida a 600 °C por 4h)
Fonte: Adaptado de [59].

Analisando os resultados se pode perceber que tanto a resi sténcia mecanica quanto
a tenacidade ao impacto diminuiram com o aumento do tamanho de gréo, quando analisadas
nas mesmas condi¢cbes de tratamento térmico. No entanto, devemos considerar que o

resultado reflete apenas duas temperaturas (e extremas) e que a queda da resisténcia com o
aumento do tamanho de gréo é mais significativa que a diminuicéo da tenacidade ao impacto.
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Um estudo mais aprofundado sobre a influéncia da temperatura de solubilizacéo /
tamanho de grédo da austenita priméria foi redizado por Sinha et al (1992) para 0 ago
maraging C250 (Figura 30). As amostras foram solubilizadas em temperaturas variando de
950 a 1220 °C por 1 h e em seguida resfriadas em &gua. A tenacidade a fratura sofreu uma
elevacdo com o aumento da temperatura de solubilizacdo, apresentando dois estégios de
rapido crescimento, intercalados por um trecho de crescimento mais lento. Os autores
concluiram também que a precipitacdo de TiC nos contornos de gréo da austenita priméria,
impediu seu forte crescimento. Esse fendmeno comega a mudar em temperaturas acima de
1000 °C quando comega 0 processo de dissolucao desses precipitados, quando entdo o gréo da
austenita priméria apresenta um crescimento mais forte [60].

Figura 30 - Efeito das elevadas temperaturas de

solubilizagdo em agos maraging C250, na tenacidade a
fartura e tamanho de gréo da austenita priméria.
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Fonte: Adaptado de [60].

Baseado nos resultados apresentados acima se pode observar que o tamanho de
grédo da austenita priméria desperta bastante interesse e assim vem sendo relacionado as
propriedades mecanicas dos acos maraging, notadamente propriedades de resisténcia
mecanica como dureza e resisténcia a tracéo. No entanto, a tenacidade a fratura apesar de ser
um parametro de fundamental importancia para aplicacbes mecanicas desse aco, ndo tem sido
investigada sua relagdo tanto com o tamanho de grdo da austenita prévia, através da
temperatura de solubiliza¢&o, quanto sua relacdo com a temperatura de envel hecimento.

Desta forma, uma detalhada investigacéo sobre a influéncia das temperaturas de
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solubilizac8o e envelhecimento com a capacidade de absorcéo de energia no mecanismo de
propagacdo de trinca se faz necess&ria, através de ensaios que caracterizem seu
comportamento afratura, como os ensaios de K¢, NTS e Tenacidade ao impacto Charpy.
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4 MATERIAIS& METODOS

Neste capitulo ser@o descritos 0 material a ser estudado assim como todos os
procedimentos de ensaios e caracterizagcOes seguidos neste trabalho para a obtencdo dos

resultados esperados.

4.1. Metodologia

No presente trabalho foram realizados tratamentos térmicos de solubilizagdo e
envel hecimento em diferentes temperaturas visando a otimizacdo das propriedades mecanicas
de um ago maraging classe 300. A metodologia adotada consiste em nove etapas abordando
tratamentos térmicos e caracterizagdo microestrutural e de propriedades mecénicas. Um
resumo esquemético da metodol ogia seguida, apresentando as etapas e técnicas deste trabal ho,
€ apresentado no fluxograma da Figura 31.

Figura 31 - Fluxograma do procedimento experimental apresentando etapas seguidas e técnicas utilizadas neste
trabalho.
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4.2 Materiais

O materia objeto deste trabalho foi uma barra redonda de aco maraging classe
300, fabricada pelo processo de fundicdo a vacuo por inducdo (Vacuum Induction Melting -
VIM), seguido de refinamento a arco em vacuo (Vacuum Arc Refining - VAR), posteriormente
forjado a quente e solubilizado a 860 °C por 10 h para uma completa homogenizagdo do
lingote. ApOs esse processo a barrafoi fatiada e laminada a quente na temperatura de 1200 °C.

A laminacdo a quente foi realizada na empresa SATURNO acos e ferramentas
LTDA. As placas foram laminadas de uma espessurainicia de 23 mm para as espessuras de 7
e 13 mm para a fabricagdo de corpos de prova para 0s ensaios de caracterizagdo mecanica e
microestrutural. Na Tabela 6 € apresentada a composi¢do quimica (certificada pelo fabricante)
do ago maraging classe 300, em percentual de massa, que sera estudado neste trabalho [61].

Tabela 6 — Composi¢do quimica do ago maraging classe 300 (% massa)

Ni Mo Co Ti Al C Mn Si Fe

18,4 1504 (935 (0,76 (0,1 (0,01 [0,02 [0,05 | Bal.

Fonte: Adaptado de [61]

Na Figura 32 pode-se ver uma placa de ago maraging 300 utilizada neste trabal ho,
apos a etapa de laminagdo a quente, onde ndo se observam defeitos grosseiros como trincas de
superficie, oriundas do processo de laminacéo.

Figura 32 - Placa de agco maraging ap0s etapa de laminacéo
aquente.

Fonte: Autor, 2018
4.3 Tratamentos T é& micos

4.3.1 Simulag&o Termodinamica
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Foi realizada uma andlise termodinamica para se estimar as fases presentes naliga
em todas as temperaturas de trabalho e a identificacdo da temperatura de completa
solubilizacéo daliga.

A simulagcdo termodinamica foi realizada com o auxilio do software comercial
ThermoCalc® utilizando a base de dados TCF66, construido de acordo com o protocolo
CALPHAD (Computer Coupling of Phase Diagrams and Thermochemistry), que permite
calculos de equilibrio termodinamico com a construcdo de diagramas de fase no equilibrio e
avaliacdo dos dados termodinamicos.

Esses diagramas de equilibrio cal culados pelo programa ThermoCalc® indicam as
fases mais estaveis do sistema em func@o da composicéo quimica e temperatura. Os pontos
sd0 obtidos determinando a variacdo da energia livre de Gibbs (G) em funcdo da composi¢céo
e temperatura a partir de um ponto de referéncia. Entéo se constréi um gréfico com a projecao
das linhas de intersecdo das superficies de variagdo das energias livres das fases, no plano
formado pel os eixos em relagcdo & composi¢ao e temperatura, assumindo um estado de pressao
constante [62].

Vale a pena ressaltar que esses resultados obtidos a partir de simulacéo
termodindmica, sdo Uteis para a previsdo das fases presentes em determinada condicéo de
tratamento térmico, no entanto apresenta limitagdes, uma vez que a condicdo de equilibrio
necessaria a precisdo dos gréficos depende de um tempo minimo de equilibrio para a
ocorréncia das transformagdes de fase. Desta forma as fases previstas nos diagramas, em
algumas temperaturas, podem necessitar de um tempo muito longo para atingir a condicdo de
equilibrio, podendo ter sua posi¢éo deslocada ou suprimida do diagrama apds determinados
tratamentos térmicos [63].

4.3.2 Tratamento Térmico de Solubilizacdo

Inicialmente foi realizado um tratamento térmico de solubilizacdo, cujo objetivo
foi dissolver os precipitados existentes e colocar todos os elementos de liga em solucéo
solida, além de promover um certo alivio datensdo residual desenvolvido durante o trabalho a
quente ou a frio. O tratamento térmico padréo de solubilizagcdo recomendado para o ago
maraging 300 é de 820 a 860°C por 1 hora com resfriamento ao ar [14].

Estudos exploratorios foram realizados com solubilizacBes nas temperaturas de
860, 900, 950, 1000, 1050, 1100 e 1150 °C por 1h envelhecido a 480 °C por 3h para se
verificar a influéncia da temperatura de solubilizacdo no crescimento do gréo da austenita

prévia [64]. Baseado nesses resultados foram escolhidas cinco temperaturas de solubilizacéo
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para a realizagcdo deste trabalho: 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por um tempo de 1h, como
pode ser observado naTabela 7.

Tabela 7 - Esquema dos tratamentos térmicos realizados.

Temperatura de Temperatura de

Solubilizacdo Envelhecimento
(4] (4]

480

820 530

570

480

Esquemade 860 530

tratamentos 570

térmicos 480

1000 530

570

480

1050 530

570

480

1100 530

570

Fonte: Dados do projeto (2018).

O resfriamento foi feito em agua com a finalidade de se evitar o fenbmeno da
fragilizacdo térmica relatado para ocorrer no tratamento desses acos em temperaturas
superiores a 1090 °C [56]. Esse procedimento foi determinado com o objetivo de se estudar a
influéncia da temperatura de solubilizagdo no crescimento do grédo da austenita prévia e a
consequente influéncia nas propriedades mecani cas das pegas.

As amostras foram solubilizadas em um forno mufla marca Magnus, modelo
200D e capacidade de 1200°C, com controlador de temperatura microprocessado, pertencente
a0 Laboratério de Materiais - LMAT/IFCE, em atmosfera oxidativa, nas temperaturas
supracitadas e por um tempo de 1 hora, seguidas de resfriamento ao ar em umatemperatura de
25 °C. A taxa de aguecimento utilizada foi de 10°C/min e o forno apresentou inércia térmica
de aproximadamente 10°C no aquecimento, tendo sido aferido com termopar vareta, tipo K da

marca Minipa, apresentando diferenca de leiturade 5 °C.
4.3.3 Tratamento Térmico de Envelhecimento

Esse tratamento também foi realizado em atmosfera oxidante, no forno mufla
marca Magnus, pertencente ao laboratério de Materiais — LMAT/IFCE e ja descrito na secéo
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anterior. Nesta etapa os corpos de prova ja solubilizados foram submetidos a tratamentos
térmicos de envelhecimento, nas temperaturas de 480, 530 e 570 °C, com uma taxa de
aquecimento de 10 °C/min até a temperatura de patamar. O tempo total de tratamento na
temperatura maxima foi de 3h e o resfriamento pos tratamento foi realizado ao ar. Os
tratamentos térmicos foram feitos em um regime de condi¢des cruzadas, onde corpos de prova
solubilizados em cada uma das temperaturas citadas no item 4.2.1, foram posteriormente
envelhecidas também em cada condicéo de envelhecimento citadas nesta secdo, e também

apresentados na Tabela 7.

4.4 Caracterizacao das Propriedades M ecanicas

A caracterizaggo mecanicatem como objetivo estudar a influéncia dos tratamentos
térmicos de solubilizacdo e envelhecimento na resisténcia mecanica e tenacidade dos agos
maraging da classe 300. Foram realizados ensaios de dureza e tracdo para verificagdo da
resisténcia mecanica e os ensaios de impacto Charpy, sensibilidade ao entalhe (NTS) e
tenacidade a fratura (Kc) para verificagdo da tenacidade. Todas as condi¢des foram testadas
em triplicata, onde posteriormente foram calculadas média e desvio padrdo. O estudo

estatistico foi complementado com uma andlise de variancia com aferramenta ANOVA.
4.4.1 Ensaio de I mpacto Charpy
4.4.1.1 Preparacao dos corpos de prova

O materia foi inicidmente cortado em serra fita em blocos prisméticos de
dimensdes aproximadas de 7 x 12 x 60 mm e entdo submetidos ao tratamento térmico de
solubilizac&o. Em seguida os blocos prismaticos foram usinados no formato dos corpos de
prova para os ensaios de Charpy, com dimensdes e tolerancias previstas segundo a norma
ASTM E23-12c [65]. As dimensdes adotadas foram a do “cp” de tamanho reduzido 5 x 10 x
55 mm e entalhe no formato “V”, de acordo com o0 anexo A3 da ja citada norma.

O entahe foi fabricado na face com largura de 5 mm e acompanhando a direcéo
de laminagdo da chapa em que foram cortados os cp’s. A Figura 3 apresenta um desenho
esquematico com os detalhes e dimansdes dos cp’s. Os corpos de prova para 0s ensaios de
impacto foram usinados por fresamento e retificados em retificadora ferramenteira. O entalhe
foi fabricado por brochamento em uma méaquina marca Time, modelo L71-UV, pertencente ao
Laboratério de Tecnologia em Processos de Soldagem — LTPS/UFC, na direcdo WR, de
acordo com a Figura 34. Apés a etapa de usinagem, os corpos de prova foram entdo tratados
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termicamente por envelhecimento em atmosfera oxidante e entdo tiveram suas faces

levemente polidas com aluminade 9 um para a remogao da camada de Oxido.

Figura 33 - Desenho esguemético dos corpos de prova para 0s ensaios de impacto.
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A opcéo por fazer os tratamentos térmicos de precipitacdo com as amostras ja
usinadas em suas formas finais, se deu pelo motivo de apds envelhecidas as mesmas
adquirirem valores de dureza que inviabilizaria a usinagem dos corpos de prova por métodos
convencionais, o que dificultaria bastante sua fabricaco.

Figura 34 - Esguema com as direcdes de propagacéo de trincas para fabricacdo de cp's entalhados.
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Fonte: Adaptado de [43]

Finalizada essa etapa, todos os corpos de prova foram entdo submetido a
verificagdo de suas dimensdes com um paguimetro Mitutoyo com resolucdo de 0,02 mm e
aferido segundo a norma NBR NM 216 [66]. A rugosidade superficial foi medida em um
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rugosimetro Mitutoyo modelo SJ-210 no valor de Ra = 1,9 um, em acordo com a norma
ASTM E23-12c [65]. As dimensdes e raio do enta he foram verificadas em um medidor 6tico
2D marca Hexagon, modelo Optiv Classic/3020/vm como apresentado na Figura 35. Todos 0s
equipamentos de medicdo dimensional sdo pertencentes ao Laboratério de Metrologia do
Instituto Federal de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia do Ceara, Campus Maracanal —
LMET/IFCE.

Figura 35 - Verificagdo dimensiona dos entalhes dos corpos de prova para
ensaio de impacto Charpy

Fonte: Autor, 2018

4.4.1.2 CondigOes de Ensaio

Os ensaios de impacto Charpy - V foram realizados no laboratério de Ensaios
Mecanicos (LEM/UFC) em um péndulo marca WPM modelo 400/69/49 com martelo de
capacidade de 150 J e precisdo de = 0,5 J. Os corpos de prova foram colocados no péndulo
como auxilio de uma pinga de posicionamento para garantir o correto centramento do “cp”
com relagcdo ao gume de ataque do martelo. Antes da realizac&o dos ensaios foi realizada uma
verificacdo indireta seguindo o procedimento descrito no item 8.1 da norma supracitada. Os

ensaios foram realizados apenas na temperatura ambiente.
4.4.2 Ensaio de dureza
4.4.2.1 Preparagdo dos Corpos de Prova

As amostras para 0 ensaio de dureza foram lixadas em lixas de granulometria até
600 mesh em uma de suas faces de maior area para a retirada de uma eventual camada de

oxido. As amostras foram depois medidas com paguimetro em sua espessura para a
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verificagdo do paralelismo de suas faces.
4.4.2.2 CondigOes de Ensaio

Os ensaios de dureza Rockwell foram realizados na escala C segundo a norma
ABNT 1SO 6508-1:2008, em um durdmetro marca M/Sussen Wolpert modelo Testor HT1-
super. Os ensaios foram realizados nas amostras solubilizadas e envelhecidas, com o objetivo
de verificar a influéncia dos tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento na
durezadaliga

Antes da realizacdo dos ensaios de dureza, o equipamento foi verificado
indiretamente de acordo com o anexo A1 danorma ASTM E18-15 [67]. Foram redlizadas 10
medic¢des, sendo descartados os resultados extremos e feita a média e desvio padréo das oito

medidas intermediarias.
4.4.3 Ensaio de Tenacidade a Fratura, K|
4.4.3.1 Preparacao dos Corpos de Prova

Os corpos de prova para o ensaio de K, foram cortados em forma de barra
prismética, com o entalhe posicionado na direcéo de laminagdo, em seguida foram fresados e
retificados. O tipo de “cp” escolhido foi 0 de flexd com secéo transversal quadrada nas
dimensBes de 11 x 11 x 51 mm (Figura 36), atendendo ao critério do estado de deformagéo
plana de acordo com a norma britanica BS 7448 [68] e representados esquematicamente na
Figura 36.

Figura 36 - Corpo de prova para ensaio de K, segundo norma BS 7448 [68].
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Fonte: Autor (2018).

Em seguida os corpos de prova foram submetidos aos tratamentos térmicos de
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solubilizacdo nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por um tempo de 1h na
temperatura de patamar (resfriados ao ar) e envelhecimento a 480 °C por 3h resfriados na
agua, com taxa de aquecimento de 10 °C / min e sob uma atmosfera oxidativa em um forno
mufla com especificagdes ja apresentadas nas secdes 4.3.2 e 4.3.3. ApOs 0s tratamentos
térmicos, os blocos prismaticos foram polidos em suspensdo de alumina com granulometria
de 9 um para aremocdo da camada de Oxido. As dimensdes foram novamente verificadas com
um paquimetro marca mitutoyo com resolucdo de 0,02 mm.

Os entahes foram usinados pelo processo de eetro-erosdo a fio em um
equipamento de 3 eixos e comando numérico. O entalhe foi feito com 0,7 mm de largura (para
obedecer ao critério de w/ 16 previsto nanorma BS7448 [68]), 3,5 mm de profundidade (para
que ap fique dentro da faixa de 0,45 < ay/ W < 0,55), com angulo de finalizagdo de 30°, com
entalhe nadirecdo WR, de acordo com a Figura 34.

O Clipgage foi fixado em abas do tipo “facas” fixadas acima da superficie, com
espacamento de 5,5 mm e angulo de gume de 60° e demais dimensdes apresentadas na Figura
37. As dimensdes do entalhe foram verificadas em um medidor ético 2D marca Hexagon com
especificaches ja detalhadas no item 4.4.1.1. A rugosidade média, R,, superficial foi verificada
com rugosimetro marca mitutoyo, modelo SJ-201 e o resultado foi de 0,8 um para todas as

faces dos corpos de prova.

Figura 37 - Detahe do entalhe do

corpo de prova de K, segundo

norma BS7448 [68].
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Fonte: Autor (2018).

4.4.3.2 Condicdes de Ensaio

A aberturadatrincafoi realizada por fadiga em flexdo em uma méaquina universal
de ensaios dindmica, marca MTS, modelo Landmark Servohydraulic Test System, com

capacidade de carga de 20 toneladas, pertencente ao laboratério de microestruturas e
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propriedades mecanicas, da Universidade Federal de Sergipe — LMPM/UFS. As pré-trincas
geradas possuiam comprimento de 2 mm e foram geradas com uma forga méxima de fadiga
de 12 KN, nos 50% de propagacéo finais.

O ensaio de K¢ foi realizado em uma configuragédo de flexdo a 3 pontos, com
roletes de contra-apoio com didmetro de 55 mm e espagamento entre roletes (spam) de 44
mm. O cutelo tinha didmetro de 5,5 mm. O ensaio foi executado com umataxa de K constante
e igua a 1,7 MPam®°.s* durante a deformacdo elastica do corpo de prova. O registro do
deslocamento de abertura da trinca foi realizado por um clip-gage marca MTS, modelo
632.02F-20.

Foram realizados 3 ensaios para cada condi¢do e em seguida calculados a média e
0 desvio padréo para cada condicéo de ensaio. A Figura 38 apresenta a geometria de ensaio de
K| realizado nesse trabal ho.

Figura 38 - Geometria de ensaio de
ch.

Fonte: Autor (2018).

O fluxograma da andlise do resultado do ensaio € apresentado na Figura 39. De
acordo com o resultado medido tem-se uma resposta relativa a propriedade de CTOD ou K.
Com o resultado de saida na forma de um gréfico de deslocamento de abertura do entalhe
versus forca aplicada, foi feita a andlise de qual tipo de curva foi obtida, de acordo com a
Figura 40, sendo as curvas do tipo 1, 2 e 3 relativas a propriedade K¢ e as curvas 4, 5 e 6
relativas a propriedade CTOD.



Figura 39 - Fluxograma de andlise do ensaio de K.
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Figura 40 - Tipos caracteristicos de curvas de forga versus deslocamento no ensaio de
fratura, de acordo com a norma BS7448 [68].
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4.4.3.3 Validagéo dos Ensaios

74
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A primeira etapa para a realizac8o dos ensaios de tenacidade a fratura é a abertura
da pré-trinca nos corpos de prova entalhados. O procedimento de abertura de trinca se inicia
pelo calculo da méximaforca de fadiga de acordo com a Equagéo 5:

Equacdo 5: Méxima forca de fadiga para

abertura de pré-trinca em cp de ensaio de
tenacidade a fratura.

_ B(W —a)?*(a, +0y)

F,
/ 48

Fonte: Retirado de [68]

Apoés a abertura da pré-trinca por fadiga é realizado o ensaio de flexdo a trés
pontos com o auxilio do clip-gage para a medicdo do deslocamento de abertura de trinca
(Crack Open Displacement - COD). Todas as curvas obtidas apresentaram o padréo mostrado
na Figura , que de acordo com a andise descrita no item 4.4.3.2 do procedimento
experimental, se encaixa na curva do Tipo |, da Figura . Este resultado configura o ensaio do
tipo K¢ para todas as condi¢bes de tratamento térmico utilizadas, em consonancia com o
procedimento apresentado na Figura 39.

Para ser considerado valido, o resultado de cada ensaio tem que atender alguns
requisitos apés medicdes feitas na superficie de fratura. Desta forma, apés a redizacdo de
cada ensaio as superficies de fratura foram fotografadas com aumentos de 6,5 e 10 X, em um
estéreo-microscopio marca Zeiss, modelo Stemi 200-C equipado com camera digital marca
Zeiss modelo Axioncam ERc5s. Apoés o registro, as fotografias foram exportadas para o
software Image J®, onde foram verificadas as condicdes previstas na norma BS7448 [68].

Foram redlizadas nove medicdes em pontos igualmente espacados entre a
superficie da face superior do entalhe e a frente de trinca, na face da secéo transversa
fraturada. Os pontos mais externos distanciaram de 1% de B das superficies laterais. O valor
do comprimento de trinca ag foi obtido calculando-se a média das duas medidas mais externas
e depois cal culando-se a média desse valor com as sete medidas internas.

Foram entéo realizadas as analises de validacdo de cada teste e calculado o valor
do comprimento de trinca a. O procedimento de validagdo consiste na verificagdo se o
parametro g satisfaz as seguintes condicoes, de acordo com anorma BS7448 [68]:

a. Arazdo ay/ W deve estar dentro do intervalo de 0,45 a 0,55;
b. A diferenca entre quaisquer duas medidas da frente da trinca ndo pode exceder
10% de &;
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c. Nenhuma parte da frente da pré-trinca de fadiga pode estar mais préximo do
inicio do entalhe do que 1,3 mm;
d. A pré-trinca de fadiga deve estar dentro do envelope de trinca apresentado na
Figura4i;
e. O plano da pré-trinca de fadiga deve estar a no maximo 10° do plano da
extensdo datrinca
Os resultados dos ensaios que passaram por todos esses critérios, foram
considerados validos.
Uma vez satisfeitas essas condicdes, o valor da forca maxima, Fq, € determinado
para depois ser calculado o valor de K provisorio (Kg) e em seguida ser determinado o
resultado final de K,.. Todos os resultados dos ensaios foram validados de acordo com as
normas BS 7884 [68] e 1SO 12135 [69].
Figura 41 - Envelope de pré-trinca

- procedimento de validacdo de
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Fonte: Retirado de [68]
4.4.4 Ensaio de tracéo e sensibilidade ao entalhe
4.4.4.1 Preparagédo dos Corpos de Prova

Para a realizacdo dos ensaios de sensibilidade ao entalhe por tragdo, foram
confeccionados corpos de prova cilindricos, onde para cada condicéo realizou-se ensaios com
corpos de prova convencionais de tracdo e com corpos de prova entalhados. As dimensdes dos

corpos de prova convencionais seguiram o padréo ““sub-size” danormaASTM E8/E8M [70],
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para cp’s com “gauge length” igual a4 vezes o didmetro, tendo comprimento Util de 30 mm e
diéametro de 6 mm, obedecendo assim a lei de Barba para cp’s de tragéo.

Os corpos de prova entalhados foram confeccionados nas mesmas dimensdes dos
cp’s de tracdo convencionais, com o entalhe no meio de seus comprimentos uteis. O entalhe
possui angulo de abertura de 60° e raio de 0,025 mm. A profundidade do entalhe circular foi
tal que a relagdo entre os diametros sgja de aproximadamente 0,707. Essa relagdo foi
escolhida por apresentar o maior fator de concentracdo de tensdo em trés estudos classicos
diferentes, como pode ser observado naFigura42 [71]

Figura42 - Fator de concentrac8o de tensdo versus relacdo entre didmetros (d/D).
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Fonte: Adaptado de[71].

Todos os cp’s foram primeiramente tratados termicamente para solubilizagdo nas
temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por uma hora. Em seguida foram usinados de
acordo com as caracteristicas ja mencionadas para cada tipo de corpo de prova e entéo
tratadas termicamente para envelhecimento na temperatura de 480 °C por trés horas. Todos os
tratamentos foram realizados com atmosfera oxidativa em forno mufla cuja descricéo ja foi
informada nas secdes 4.3.2. € 4.3.3. Os cp’s foram finalizados com um lixamento com lixa de

granulometria 1200 em um torno mecanico, para a retirada da camada de Oxido.

4.4.4.2 CondigOes de Ensaio

Os ensaios de tragdo com as duas geometrias de cp’s foram realizados na

temperatura de 25 C°, em uma maguina universal de ensaios marca TIME, modelo WDW
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300E, com capacidade de 30 toneladas, pertencente ao LMAT/IFCE, com uma velocidade de
aplicagdo de carga de 0,5 mm/min. Foram redlizados 3 ensaios para cada condicdo e
geometria de corpo de prova e em seguida foram cal culados média e desvio padréo.

Com os resultados dos cp’s entalhados foram obtidos os valores de resisténcia a
tracdo com entalhe (Notch Tensile Strenght — NTS). Os valores de NTS foram ent&o divididos
pelos resultados dos ensaios de tragdo com 0s corpos de prova convencionais, obtendo-se
assim o parametro relativo a sensibilidade ao entalhe por tragdo NSR (Notch Strenght Ratio).
Outro parametro calculado foi 0 NYR (Notch Yield Ratio) ao se dividir os valores de NTS
pelos valores do limite de escoamento obtidos nos ensaios de tragdo com corpos de prova néo
ental hados.

Para os ensaios de tracéo convencional, foram calculados o alongamento e a
reducdo de area na fratura, através da metodol ogia descrita nanormaNBR SO 6892, anexo G
[72]. Os corpos de prova foram primeiramente marcados em seu comprimento Util, em 8
partes iguais de 3 mm cada em um tragador de alturas pertencente ao LMET/IFCE - Campus
Maracanal. Ap0s 0 ensaio as partes fraturadas foram unidas e uma nova medicdo das
marcagoes foi realizada. O procedimento descrito na referida norma foi usado para calcular o
alongamento e reducdo de &rea na fratura

Foi calculado também o coeficiente de encruamento para 0s corpos de prova
submetidos & ensaios de tragdo convencionais. O procedimento seguido foi 0 danormaASTM
E646-98 e 0 model o matemético seguido foi o de Hollomon [73].

Além do ensaio de tracdo convenciona nos corpos de prova de perfil redondo,
também foram realizados ensaios de tragdo com corpos de prova de perfil retangular, em
tamanho reduzido, previsto nanormaASTM E8/E8M [70], com 5 mm de espessura, 6 mm de
largura e comprimento Util de 32 mm, obedecendo assim a lei de Barba para geometria de cp’s
de tracdo. Foram realizados nessa condicdo ensaios em cp’s solubilizados a 1000 °C e
envelhecidos nas temperaturas de 480, 530 e 570 °C. A escolha dessas temperaturas se deu
para estudar o efeito da temperatura de envelhecimento na resisténcia mecanica com a

temperatura de solubilizac&o onde foi obtido o pico de tenacidade ao impacto.
4.5 Caracterizacdo da Microestrutura
4.5.1 Microscopia Otica

A etapa de microscopia Otica teve como objetivo possibilitar a observacdo da

microestrutura das amostras e a observacdo dos contornos de gréo da austenita prévia,
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possibilitando a determinacéo de seu tamanho para cada condicéo de tratamento térmico.
4.5.1.1 Preparacao das amostras

Apbs aredlizacdo dos ensaios mecanicos, 0s corpos de prova usados no ensaio de
impacto Charpy e tratados termicamente com solubilizacdo nas temperaturas de 820, 860,
1000, 1050 e 1100 °C por 1h e envelhecido na temperatura de 480 °C por 3h foram entéo
cortados para retirada de amostras para caracterizagdo microestrutural. As amostras foram
retiradas da porcdo mais distante a fratura para se evitar a influéncia do carregamento
dindmico na microestrutura observada. As amostras foram cortadas em uma méaquina de corte
de amostras metal ogréficas, embutidas em baquelite e a seguir submetidas a uma preparacéo
metal ogréfica padréo, com lixamento em papd — lixa nas granulometrias de 220, 400, 600 e
1200 mesh, seguidas de polimento em pano metalografico e pastas de diamante de 3, 1 e ¥4
pum. Todos os equipamentos utilizados nesta etapa pertencem ao LMAT/IFCE — Campus
Maracanall.

Encerrada a etapa de polimento, as amostras foram submetidos a atague quimico
para revelar sua microestrutura e assim ser observavel no microscopio 6tico. O primeiro
ataque objetivou revelar os contornos dos gréos da austenita prévia e foi realizado de forma
eletrolitica com acido crémico diluido a 20% em agua destilada, utilizando-se uma tenséo
constante de 15 V por um tempo variando de 45 a 100 s, a depender das condigdes de
tratamento térmico das amostras. Apds a observacdo dos contornos, as amostras foram
atacadas por imersdo em reagente Marble com o tempo também variando de 5 a 15 s,
dependendo das condicdes de tratamento térmico das amostras [74]. A Tabela 8 apresenta a

composi¢do quimica dos reagentes utilizados nesta etapa.

Tabela 8 - Reagentes utilizados na preparagéo para microscopia otica.

Revelar microestrutura Revelar contorno de gréo da austenita prévia
Atague Composicao Atague Composicao
10 g de CuSO4+ 50 10 % de &cido
Marble’s ml HCl +50 ml de crémico (HoCrOy)
&gua destilada Acido crémico + atague eletralitico:
30volts (DC)

Fonte: Autor (2018).

4.5.1.2 Condicbes da analise

As andlises de MO foram realizadas no LMAT/IFCE — Campus Maracanall em
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um microscopio marca Olympus, modelo GX51, equipado com uma camera digital modelo
SC 180 e auxiliado pelo software de andlise de imagens Analysis Get It®.

A determinacéo do tamanho de gréo foi realizada de acordo com a norma ASTM
E112 [75] em um microscopio 6tico marca Zeiss modelo Axio Imager M2m, com o auxilio do
software AxioVs40x64 V 4.9.1.0°.

4.5.2 Microscopia Eletronica

A Microscopia Eletrénica de Varedura (MEV) teve como objetivos a
caracterizacdo microestrutural das amostras e a andlise fractografica dos cp’s ensaiados nos

testes de impacto Charpy, K., NTS e tracéo.
4.5.2.1 Preparacao das amostras

As amostras cortadas dos cp’s do ensaio de impacto Charpy, tratadas
termicamente nas condicdes de solubilizagdo nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e
1100 °C por 1h e envelhecidas na temperatura de 480 °C por 3h foram submetidas a
microscopia eletrénica de varredura foram submetidas & preparacdo metalografica padréo,
com etapas de embutimento, lixamento e polimento ja descritas na subsecéo 4.5.1.1. Apos a
preparacdo metalogréfica as amostras foram atacadas quimicamente para revelar sua

microestrutura com a mesma sequéncia de reagentes descrita na Tabela 8.
4.5.2.2 Condigdes da analise

Devido a disponibilidade dos equipamentos, foram utilizados 3 microscopios. um
equipamento marca FEI, modelo XL30 pertencente ao Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais LACAM/UFC e um equipamento marca FEI, modelo Quanta 250, pertencente ao
LTPS/UFC para a caracterizagdo microestrutural e um equipamento marca TESCAN, modelo
VEGA 3-XM, pertencente ao Instituto de Pesquisa, Desenvolvimento e Inovagdo IPDI/UFC

para a caracterizacao fractografica das superficies de fratura
4.5.3 Difracdo deraios-X - DRX

Foram realizados andlises de difracdo de raios-X nas amostras tratadas
termicamente por solubilizag&o nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por 1 h e
envelhecidas a 480°C por 3 h, com o objetivo de identificacdo das fases presentes para

verificacdo da presenca ou ndo dafase austenita revertida.
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4.5.3.1 Preparacao das amostras

As superficies das amostras analisadas foram preparadas através de lixamento

com papeis-lixa de carboneto de silicio nas granulometrias 220, 400 e 600 mesh.
4.5.3.2 Condicbes da analise

As medidas de difracéo foram feitas num difratdmetro X’Pert Philips e aquisi¢cdo
dos dados feitas pelo pacote de programas pertencentes ao equipamento (X’Pert Data
Colletor®, X’Pert Graphsand Identify® e X’Pert Organizer®). Os parametros para as medidas
serdo: tubo de cobre (A = 0,1540 nm) com monocromador, com tensdo de 40 kV e corrente de
55 mA, intervalo de varredura entre os angulos 35 e 95°, passo de 0,02°, tempo por passo 2,5
s e velocidade de varredura de 0,008 °/s. Deve ser ressdtado que estes parametros serdo

mantidos paratodas as medidas de raios - X neste trabal ho.
4.5.4 Difracéo de elétrons retroespalhados — EBSD

As andlises de Difracdo de Elétrons Retro-Espahados (Electron Back Scatter
Drifraction - EBSD) objetivam caracterizar a estrutura multi-nivel e hierérquica (contorno de
gréo da austenita priméria — pacotes — blocos e ripas) da fase martensitica e avaliar suas inter-
relacbes com as propriedades mecéanicas dos corpos de prova tratados termicamente nas
diversas condi¢des. As identificacOes das estruturas e as medic¢des de suas dimensdes seréo
realizadas com o auxilio do software Tango®.

4.5.4.1 Preparacao das amostras

Para a preparacdo das amostras para as andlises de EBSD, as amostras foram
submetidas a preparacdo metalogréfica padréo, com as etapas de embutimento, lixamento e
polimento semelhantes as descritas na subsecdo 4.5.1.1. Em seguida as amostras foram
novamente polidas com silica coloidal em um equipamento de micro-polimento marca
Buehler, modelo Minimet 1000, por um periodo de 3 a 4 horas. Antes de ser submetida a
anadise de EBSD as amostras foram pré-atacadas com o reagente persulfato de amonio diluido
em silica coloidal (Tabela 9), durante o micro polimento, por um tempo variando de 3 a5 s
[76].



Tabela 9 - Reagente utilizado no pré-ataque para a analise de EBSD.
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Atague Composicao Equipamento Tempo
0,1g de (NH,).S,0s +
Persulfato de 10 ml de silica Minimet 1000 3abs
amonio coloidal

Fonte: Autor (2018).

4.5.4.2 Condigdes da andlise

As amostras ser8o entdo caracterizadas em microtextura por EBSD em um

equipamento marca Oxford Instruments, modelo HKL, acoplado a um microscopio eletrénico

de varedura Marca FEI, modelo XL30 com o auxilio do software CHANNEL 5°,

pertencentes a0 LACAM/UFC. As andlises foram realizadas nos aumentos de 500 e 1000

VEZES.
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5 RESULTADOSE DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos pela caracterizagdo das
simulagdes termodinamicas, propriedades mecanicas e caracterizacdo microestrutural obtidos
de acordo com os procedimentos experimentais apresentados no capitulo anterior e

objetivando atingir os objetivos propostos.
5.1 Tratamentos T ér micos

Neste tOpico serdo apresentados e discutidos dois resultados relacionados
diretamente a etapa de tratamentos térmicos. Simulacdo termodinamica do tratamento de
solubilizacdo e crescimento de gréo com a temperatura de tratamento. A avaliagdo dos
resultados obtidos se baseou na andlise dos fenémenos ocorridos nas condi¢des de tratamento
térmico para cada temperatura estudada.

Inicialmente sera apresentado o resultado para a simulagéo termodinamica para a
composi¢do real da liga em uma gama de temperaturas variando de 600 a 1200 °C. Em
seguida serdo discutidos os resultados para a relagdo entre o tamanho de gréo médio da fase

austenita primaria e a temperatura de solubilizacdo utilizada em cada condicéo.
5.1.1 Simulacéo Termodinamica

A partir da composi¢do quimica e das temperaturas apresentadas na segdo anterior,
foram levantadas as fases presentes nas diversas temperaturas utilizando o software
ThermoCalc®. Estes resultados est&0 apresentados na Figura 43.

O diagrama mostra a previsdo da possibilidade de uma fase rica em carbono,
titanio e enxofre estavel até uma temperatura de aproximadamente 1150 °C (teoricamente).
No material desse estudo, com o auxilio de outras evidéncias, como microscopia 6tica e
espectroscopia de energia dispersiva, se concluiu que provavelmente essafase sga TiC ou um
Ti(C,N). A presenca dessas fases ocorre preferencialmente precipitadas nos contornos de gréo
da austenita primaria, causando um ancoramento desses contornos e dificultando seu
crescimento. Na prética, evidencias deste trabalho mostram que solubilizagbes acima dos
1000 °C ja promovem a mobilidade dos contornos da austenita priméria antes mesmo de sua
completa dissolucéo, permitindo assim o deslocamento de precipitados ndo dissolvidos para

dentro dos gréos da austenita priméria.
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Figura 43 - Quantitativo de fases em funcdo da temperatura para
0 aco maraging C300 utilizado neste trabal ho.
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Fonte: Autor (2018).

5.1.2 Tamanho de Grao da Austenita Primaria

Os resultados para as medi¢bes do tamanho dos gréos da austenita primaria
corroboraram com o comportamento previsto pelo diagrama de simulagdo termoquimica
apresentado na se¢ao anterior, com a presenca dos precipitados de TiC nos contornos de gréo
da austenita primaria, promovendo o ancoramento desses contornos e assim dificultando o
crescimento do gréo. Ao seiniciar adissolucdo desse precipitado, ocorre um crescimento mais
acentuado do gréo da austenita priméria, como pode ser observado no grafico da Figura 44.

As amostras foram submetidas a dois grupos de tratamentos. um de solubilizacéo
em varias temperaturas € um segundo também sujeitos as mesmas temperaturas de
solubilizac&o e posteriormente envelhecidas a 480 °C. O objetivo era saber se o tratamento
térmico de envelhecimento influenciaria no crescimento do gréo da austenita primaria. Como
esperado, o tamanho médio de gréo cresceu com a elevacdo da temperatura de tratamento de
solubilizac&o, umavez que este € um processo difusivo com tempos de tratamento constantes.

Outro fato importante de ser citado é que os dois grupos tiveram comportamentos
idénticos com relacdo ao crescimento de grdo, 0 que mostra que apenas e solubilizacdo

influencia nesse processo.
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Figura 44 - Tamanho de grdo da austenita primaria pela temperatura de

solubilizag&o.
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A diferenca no valor da temperatura de inicio de dissolucdo dos precipitados de
Ti(C,N) entre a ssimulac&o termodindmica e o observado nas medigdes de contorno de gréo,
pode ser devida a ndo permanéncia em tempo suficiente para promover o total e homogéneo
equilibrio termodinamico previsto na simulacéo via software.

A Figura 45 compara as micrografias de microscopia 6tica dos tamanhos de gréos
da austenita primaria para as amostras solubilizadas nas temperaturas de: a) 820 °C, b) 860
°C, ¢) 1000 °C, d) 1050 °C e €) 1100 °C, todas envelhecidas a 480 °C, onde se pode perceber
claramente 0 aumento do tamanho médio dos gréos com a elevacdo da temperatura de
solubilizac&o adotada em cada condicéo.

Varios trabalhos demonstraram que a relacdo entre tamanho de gréo austenitico
primario e as propriedades de tracéo, obedece arelacdo de Hall-Petch, no entanto, ndo existe
um consenso pacifico sobre essa influéncia em relacéo a ductilidade e tenacidade a fratura.

Rack (1979) concluiu que a tenacidade a fratura e a ductilidade do aco maraging
18Ni envelhecido evoluem de maneira independente do tamanho de gréo devido a transicéo
no modo de fratura com o aumento do tamanho de gréo anterior da austenita. Em gréos de
tamanho pegueno, as superficies de fratura apresentaram uma aparéncia com cavidades
transgranulares, enquanto em gréos de tamanhos maiores, tanto as falhas de intergranulares
como as de cisalhamento foram relatadas [77].



86

Figura 45 - Microscopia 6tica do ago maraging 300 solubilizado nas temperaturas. (a) 820 °C, (b) 860 °C, (c)
1000 °C, (d) 1050 °C e (e) 1100 °C e envelhecidas a 480 °C. Todas as micrografias estdo com um aumento de
500X.

Fonte: Autor (2018).

Por outro lado, Sinha et al (1992) obtiveram um aumento da tenacidade a fratura
em acos maraging classe 250, atravées do crescimento do gréo da austenita priméria por um
tratamento de solubilizacdo a 950 °C por 1h e resfriado em agua [60]. Ja para Chandra-Holm
et al (1984), a tenacidade a fratura nos agcos maraging independem do tamanho de gréo da
asutenita priméria, mas se deteriora com a presenca de precipitados de Ti(C,N), [78]. Parker
et al (1975) também encontraram resultados similares para outros acos de elevada resisténcia,
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como 0 AlSI 4140, 4340 e 300M [79].

O tamanho de grdo da austenita primaria influencia de mdltiplas formas no
comportamento das propriedades mecanicas dos acos maraging 18Ni. Como ja visto, a
presenca de compostos precipitados de Ti(C,N) e Ti,S promove um ancoramento dos
contornos de gréo, impedindo seu crescimento. Estes precipitados também sdo sitios de
nucleacdo de vazios durante o processo de falha ductil intergranular. Aos serem dissolvidos
pelo tratamento de solubilizagdo em temperaturas superiores a 1000 °C, permitem o
crescimento do gréo austenitico, limitam o processo de falha intergranular [56] e promovem
uma mudanca na morfologia de crescimento da martensita (de blocos em uma granulometria
fina, para a morfologia de ripas em gréos de tamanho médio maior) [80]. Desta forma seu
estudo se torna essencial para o entendimento das interrelacbes entre microestrutura e
propriedades mecanicas dessas ligas.

Os valores obtidos para o tamanho de gréo da austenita primaria em funcéo da
temperatura de tratamento de solubilizagdo concordaram com os obtidos por Rack (1978)
para 0 aco maraging classe 300 pelo tempo de solubilizacéo de 1h e envelhecimento de 3h a
480 °C com resfriamento ao ar [57].

5.2 Caracterizagdo Microestrutural

Nesta etapa serdo apresentados e discutidos os resultados das andlises sobre os
aspectos microestruturais e a relagdo da dureza mecénica com as temperaturas de
solubilizac&o e envel hecimento dos agos maraging 300.

Ser&o apresentados os resultados de Difracéo de Raios-X e das microscopias otica

e eletrbnica das amostras nas varias condic¢des de tratamento térmico.
5.2.1 Difracéo de Raios-X

O difratograma de Raios-X apresentado na Figura 46 evidencia a presenca apenas
da fase martensitica, como era de se esperar. As amostras submetidas a este ensaio foram
solubilizadas nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C pelo tempo de 1h, onde
pela simulagdo termodinamica discutida anteriormente, a matriz das amostras deve ter sido
completamente austenitizada para todas as condicdes de tratamento térmico.

Ao promover o resfriamento, com esta composicdo, as amostras foram entéo
completamente transformadas em martensita com estrutura cubica de corpo centrada - CCC
(devido aausénciavirtual de carbono).
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Figura 46 - Difracdo de Raios-X para o aco maraging 300
solubilizados em vérias temperaturas por 1h e envelhecidos a 480

°C por 3h.
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Fonte: Autor (2018).
5.2.2 Microscopia Otica

A andlise por microscopia Otica apos as etapas de preparacdo metalogréfica e
atague quimico, ja descritas no capitulo anterior, permite um entendimento das mudancas
provocadas pel os tratamentos térmicos na microestrutura do aco maraging 300.

As figuras de nUmero 47 a 51 apresentam as micrografias Oticas para as amostras
solubilizadas nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C, respectivamente e
envelhecidas a 480 °C. As imagens revelam uma microestrutura hierarquica composta por
graos de austenita priméria, pacotes e blocos e sub-blocos e evidencia o crescimento dessas

estruturas com o crescimento do gréo da austenita priméria.

Figura 47 - Micrografia 6tica do ago maraging 300
solubilizado a 820 °C por 1h e envelhecido a 480 °C por
3h com um aumento de 500X.

Fonte: Autor (2018)



Figura 48 - Micrografia 6tica do ago maraging 300
solubilizado a 860 °C por 1h e envelhecido a 480 °C por

Fonte: Autor (2018).

Figura 49 - Micrografia 6tica do ago maraging 300
solubilizado a 1000 °C por 1h e envelhecido a 480 °C
por 3h com um aumento de 500X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 50 - Micrografia 6tica do agco maraging 300
solubilizado a 1050 °C por 1h e envelhecido a 480 °C
por 3h com um aumento de 500X.

Fonte: Autor (2018).
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Figura 51 - Micrografia 6tica do ago maraging 300
solubilizado a 1100 °C por 1h e envelhecido a 480 °C
por 3h com um aumento de 500X.

Fonte: Autor (2018).

5.2.3 Microscopia Eletrénica

As micrografias eletronicas foram realizadas em modo de elétrons secundarios,
para uma andlise mais detalhada da microestrutura do ago maraging 300 em todas as
condicbes de tratamento térmicos de solubilizacdo adotadas neste trabalho e sempre na
condic&o de envelhecimento a480 °C por 3h.

As Figuras de niumero 52 a 56 apresentam micrografias eletrénicas de varredura
das amostras de aco maraging 300 solubilizados nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e
1100 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3 h. Nessas imagens pode-se observar com uma
maior riqueza de detalhes a estrutura multi-niveis citada na segdo anterior, com contornos de
gréo da austenita priméria, pacotes, blocos e sub-blocos de martensita.

Figura 52 - Microscopia €l etrénica de varredura do ago maraging solubilizado a 820 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h: &) aumento de 4000X e b) aumento de 10.000 X.

Fonte: Autor (2018).



91

Figura 53 - Microscopia el etrénica de varredura do aco maraging solubilizado a 860 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h: a) aumento de 4000X e b) aumento de 10.000 X.

30 pm - i

Fonte: Autor (2018).

Figura 54 - Microscopia eletronica de varredura do aco maraging solubilizado a 1000 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h: a) aumento de 4000X e b) aumento de 10.000 X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 55 - Microscopia eletronica de varredura do aco maraging solubilizado a 1050 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h: @) aumento de 4000X e b) aumento de 10.000 X.

Fonte: Autor (2018)
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Figura 56 - Microscopia eletronica de varredura do aco maraging solubilizado a 1100 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h: a) aumento de 4000X e b) aumento de 10.000 X.

Fonte: Autor (2018).

Na Figura 57 se pode observar um precipitado de geometria cubica no contorno
de gréo da austenita primaria.

A Tabela 5 apresenta um mapa com imagens de composi ¢ao quimica separada por
elemento quimico, para o precipitado intergranular mostrado na Figura 57. As imagens do
mapa foram feitas por Espectroscopia de Energia Dispersiva — EDS acoplado a um MEV
marca FEI ja descrito no capitulo anterior.

O precipitado em questdo pode se tratar de precipitados TiC ou Ti(C,N) num
contorno de gréo. PSIODA (1977) ao estudar grandes inclusdes no agco maraging 300, relatou
uma diferenca de tamanho entre os precipitados Ti(C,N) e TiC, sendo o primeiro cerca de 5
vezes maior que 0 segundo. Pela andlise de tamanhos, se pode concluir que os precipitados
grandes observados devem ser Ti(C,N) [81].

Figura 57 - Microscopia eletrdnica de varredura do aco
maraging solubilizado a 860 °C por 1h e envelhecido a
480 °C por 3h em um aumento de 5000X mostrando um
precipitado no ¢ 0 de gr austenita pri mér'

Fonte: Ar (2018).
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O elemento carbono aparece de forma imprecisa na sua respectiva figura do
mapa de composi¢do quimica, devido a uma imprecisdo inerente a técnica adotada. Outras
caracteristicas como o formato cubico e a cor amarela na microscopia otica confirmam o
diagnostico. A correta estequiometria ndo é de grande relevancia para os fins de andlise deste
trabalho, uma vez que n&o provoca relevante ateracdo no comportamento mecanico dos agos

maraging nas condic¢des estudadas neste trabal ho.

Tabela 10 - Mapa de composi ¢éo quimica do precipitado mostrado na Figura 56.

Fonte: Autor (2018).
5.3 Propriedades M ecanicas

Neste topico serdo apresentados e discutidos resultados sobre a relagdo da dureza
mecanica com as temperaturas de solubilizacdo e envelhecimento dos agos maraging 300.
Sera também apresentada uma analise estatistica de variancia ANOVA, atraveés de testes de
hipéteses, onde os cél culos estatisticos foram realizados para um nivel de significancia de 5%
através da distribuicdo estatistica “F” de Fisher — Snedecor, para a verificacdo da
representatividade e validac&o dos resultados.

Inicialmente serdo apresentados os resultados para a dureza mecanica em relacéo
as temperaturas de solubilizacdo e envelhecimento. Em seguida seréo discutidos os resultados

para a andlise de variancia dos resultados obtidos em cada condicg&o.
5.3.1 Ensaio de Dureza

A Figura 58 apresenta as curvas de dureza Rockwell C para 0 ago maraging C300
nas trés condicdes de envelhecimento em funcdo do inverso da raiz quadrada do diametro
médio dos gréos austeniticos primarios, com o objetivo de verificar a relagdo de Hall-Petch

para a dureza mecanica.
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Figura 58 - Curvas de dureza em funcdo do inverso da raiz quadrada do
didmetro médio do gréo austenitico primério (relacdo de Hall-Petch).
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Fonte: Autor (2018).

Um fato de facil observacdo é que a dureza ndo varia significativamente com o
aumento da temperatura de solubilizacgo e consequente crescimento do tamanho de gréo da
austenita primaria com excecdo aos resultados obtidos para as amostras solubilizadas na
temperatura de 1100 °C, onde se pode perceber uma diminuicdo da dureza para todas as
temperaturas de envelhecimento. Este comportamento pode ser atribuido ao crescimento do
gréo da austenita priméria que varia de 6.41 a 46um entre as temperaturas de 820 e 1050 °C e
sdta para 111,82 um a 1100 °C, como foi relatado de forma similar por MAXWELL et al
(1970) [80].

Com relagdo a temperatura de envelhecimento, podemos observar na Figura 59
uma diminuicdo progressiva da dureza medida, com o aumento da temperatura de
envelhecimento, sendo mantido o tempo de 3h de tratamento para todas as amostras. Esse
comportamento esta principalmente relacionado ao fendmeno da reversdo da austenita, que
aumenta o percentual de reversdo com o aumento da temperatura e tempo de tratamento e aos
fendbmenos de superenvel hecimento, onde o coalescimento e crescimento dos precipitados em
temperaturas apos a dureza de pico levam a diminuicdo da resisténcia mecanica como um

todo e ainda 0 aumento da incoeréncia dos precipitados com a matriz.
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A formacdo da austenita pode se iniciar nas regides onde devido a dissolucéo de

precipitados sGo mais ricas em niquel [82].

Figura59 - Curvas de dureza em funcéo da temperatura de envel hecimento.
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Fonte: Autor (2018).

Os resultados apresentados na Figura 59 mostram uma diminuic¢éo significativa da
resisténcia mecanica para temperaturas de envelhecimento superiores a temperatura de 480
°C, fazendo com que os resultados de dureza (relativos a resisténcia mecanica) obtidos nas
temperaturas de envelhecimento de 530 e 570 °C n&o segjam interessantes frente aos objetivos
deste trabal ho.

A Figura 60 apresenta o resultado da andlise de variancia dos resultados da dureza
Rockwell C em func&o das temperaturas de solubilizagdo e envelhecimento. O objetivo dessa
andlise é se certificar que os parametros selecionados (neste caso as temperaturas de
solubilizacéo e envelhecimento) influenciam significativamente os resultados obtidos para a
propriedade estudada (neste caso a dureza Rockwell C).

Como resultado se observa que a dureza ndo varia significativamente com a
temperatura de solubilizacdo, sofrendo uma diminuicdo apenas para a amostra solubilizada a
1100 °C, que promove 0 maior tamanho médio de gréo austenitico primario. Se pode
confirmar também que a temperatura de envelhecimento exerce também influéncia

significativa sobre a propriedade dureza mecanica.
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Figura 60 - Andlise de variancia da influéncia das temperaturas de solubilizacdo
e envelhecimento na dureza do ago maraging 300.
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Fonte: Autor (2018).
5.3.2 Ensaio de Tenacidade ao | mpacto Charpy-V

Como se observa na Figura 61, as curvas de energia absorvida no ensaio de
impacto Charpy-V apresentam um pico no ponto onde o inverso da raiz quadrada do diametro
meédio dos gréos austeniticos primarios apresenta o valor de 7,53 um (temperatura de
solubilizac&o de 1000 °C) para todas as condicdes de envelhecimento. Esse comportamento
pode estar relacionado com a dissolucéo do TiC iniciado em temperaturas proximas a 1000 °C
gue pode atuar como catalizador da falha intergranular. Com o processo de dissolucéo desse
precipitado, a falha ductil tornar-se-a majoritariamente transgranular e assim sujeita a relacéo
de Hall-petch.

Com relacdo a temperatura de envelhecimento, se observa que as amostras
envelhecidas nas temperaturas de 480 e 530 °C apresentam resultados para energia absorvida
bem proximos, enquanto que as amostras envelhecidas a 570 °C mostram um resultado
superior. Este fato se deve principamente a quantidade de austenita revertida nessas
condigdes. Na temperatura de envelhecimento de 480 °C, para qualquer tempo de tratamento,
a quantidade de austenita revertida tende a zero.

No envelhecimento a temperatura de 530 °C e em um tempo de 3h, a quantidade
de austenita prevista é proxima a 1%. Ja nos tratamentos de envelhecimento a 570 °C, pelo

mesmo tempo, se observa uma quantidade de austenita revertida superior a 10% [83], o que
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faz aumentar significativamente a tenacidade ao impacto das amostras tratadas nessa
condicdo. Esse comportamento é devido a presenca de um nuimero maior de sistemas de
escorregamento ativos capazes de absorver energia de deformacgdo ductil, na fase austenitica.
Figura 61 - Energia absorvida no ensaio de impacto Charpy-V em funcdo da
temperatura de solubilizac&o.
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Fonte: Autor (2018).

Outro mecanismo de absor¢do de energia de impacto pela fase austenitica, se
refere a transformacao por deformagdo dessa fase em martensita, que ocorre com absor¢do de
energia fornecida pelo impacto, como observado por MARKFELD e ROSEN (1980) [84]. Os
valores para tenacidade ao impacto obtidos para as amostras envelhecidas a 480 °C,
concordam com os resultados encontrados por TAVARES et al (2017) [59].

Na Figura 62 é apresentada a andlise de variancia dos resultados da tenacidade ao
impacto Charpy-V em funcéo das temperaturas de solubilizacdo e envelhecimento adotados
neste trabalho. O resultado do tratamento estatistico revela que existe uma elevacéo
estatisticamente significativa do vaor da energia absorvida no impacto para as amostras
solubilizadas na temperatura de 1000 °C. Este comportamento pode ser devido a uma
competicdo entre os fendbmenos de crescimento de gréo provocado pela elevacéo da
temperatura de solubilizacdo e a mudanca no modo de fratura pela diminuicdo da nucleacéo
de vazios intergranulares, devido ao inicio da dissolucdo dos precipitados de TiC nos
contornos de gréo da austenita primaria.
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Outra confirmagdo é a de que a temperatura adotada no tratamento térmico de
envelhecimento influencia de forma significativa a tenacidade ao impacto do ago maraging
300. Este fato ocorre principamente devido a quantidade da fase austenita que é revertida
durante o tratamento de envelhecimento em temperaturas superiores a 500 °C para um tempo
de 3h.

Figura 62 - Andlise de variancia da influéncia das temperaturas de solubilizagéo e
envel hecimento na Tenacidade ao impacto Charpy-V do ago maraging 300.
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Na Figura 63 se observa os pontos de relacdo entre dureza e tenacidade ao
impacto para cada condi¢cdo de solubilizacdo com o envelhecimento na temperatura de 430
°C. Através da andlise dos pontos para cada condi¢do presente no referido grafico, se percebe
que a condicdo Otima da relagdo dureza — tenacidade ao impacto para as condi¢cBes de
tratamento térmico adotadas neste trabal ho, ocorre na amostra solubilizada a 1000 °C.

Cabe destacar que ao se analisar os resultados de dureza e tenacidade ao impacto,
ndo se percebe claramente uma relagdo direta entre 0 comportamento da evolucéo da dureza e
0s resultados para a tenacidade ao impacto com o crescimento do tamanho de gréo da
austenita primaria, nas condigdes de tratamento adotadas neste trabal ho.

As imagens mostradas nas Figuras 64 a 68 apresentam a fractografia das amostras
apos 0 ensaio de tenacidade ao impacto do ago maraging 300 solubilizados nas temperaturas
de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3h.
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Figura 63 — Energia absorvida no ensaio de impacto Charpy-V em fungdo da
dureza Rockwell C para amostras solubilizadas em vérias temperaturas e

envelhecidas a 480 °C.
24 T I T [ T T I T l T

| m S1000
224
NE _
=
= 204
>
= i
G 181 S860 m
A i
0 4
S 18
= = §820 .
(=]
a
< 144 B S1100
g
) il
g 12
LIJ .

. m S1050

10 | ! | 1 1

T S S S S S ———
520 525 530 535 540 545 550 555 560

Dureza Rockwell C (HRC)
Fonte: Autor (2018).

As imagens revelam superficies de fratura com vazios rasos algumas superficies
caracteristicas de fratura transgranular por clivagem (exemplificadas pelas setas amarelas nas
figuras), caracterizando superficies de fratura mistas caracteristicas de materiais com baixa
absorcéo de energia por impacto. A percepcao das superficies de clivagem se torna maior com
a elevacdo datemperatura de solubilizac&o.

Figura 64 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
820 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um aumento
de 1000X.

Fonte: Autor (2018).



Figura 65 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
860 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um aumento
de 1000X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 66 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
1000 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um
aumento de 1000X.
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Fonte: Autor (2018).
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Figura 67 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
1050 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um
aumento de 1000X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 68 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
1100 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um
aumento de 1000X.

Fonte: Autor (2018).

A Figura 69 mostra a propagacdo de uma trinca de forma intergranular em um
corpo de prova de agco maraging 300 solubilizado a 860 °C, ap0s o ensaio de tenacidade ao

impacto Charpy. A trinca se inicia no ental he e transcorre perpendicularmente a este.
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Figura 69 - Fractografia de um corpo de prova de ensaio
Charpy de um ago maraging 300 solubilizado por 1h a
860 °C e envelhecido a 480 °C por 3h, com um aumento
de 200X, mostrando uma trinca nucleada na raiz do
ental he do corpo de prova Charpy-V.

Fonte: Autor (2018).

Na Figura 70 se pode observar um precipitado de TiC / Ti(C,N) no centro de um
vazio nucleado por ele (regido apontada pela seta amarela na figura). O precipitado se
encontra trincado por ter estrutura frégil e ter sido submetido a tensdes acima do seu limite de
resisténcia, durante o processo de nucleacdo e crescimento do vazio.

Figura 70 - Fractografia de um corpo de prova de aco
maraging 300 solubilizado a 860 °C por 1lh e
envelhecido a 480 °C por 3h, apdés 0 ensaio de

tenacidade a0 impacto Charpy,mostrando  um
precipitado de TiC / Ti(C,N) no centro de um vazio.

Fonte: Autor (2018).
5.3.3 Ensaio de Tracéo

A Figura 71 apresenta um resultado representativo para o ensaio de tragéo para
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corpos de prova solubilizados na temperatura de 1000 °C e envelhecido nas trés condic¢oes
adotadas neste trabalho. Ao analisar os resultados da se¢do anterior, se adotou a temperatura
de solubilizacdo de 1000 °C para se estudar a influéncia da variagdo da temperatura de
envelhecimento nas curvas tensdo versus deformacéo na condicdo otima de tenacidade ao
impacto.

Figura 71 - Curvas tensdo em funcéo da deformacdo para 0 ago maraging 300
solubilizado a 1000 °C e envelhecido a 480, 530 e 570 °C.
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Os resultados apresentados mostram uma diminuicdo consideravel na tenséo de
escoamento e resisténcia mecanica das amostras envelhecidas nas temperaturas de 530 e 570
°C, quando comparadas aos resultados para os corpos de prova envelhecidos a 480 °C. Este
fato se da principalmente pelo aumento da fase austenita que é revertida durante o processo de
envelhecimento em temperaturas superiores s 500 °C para um tempo de 3h.

Outra andlise importante € mostrada no grafico da Figura 72, que apresenta 0s
resultados para limite de escoamento, limite de resisténcia e alongamento percentual na
fratura para os corpos de prova solubilizados a 1000 °C e envelhecidos nas condigoes
adotadas neste trabal ho.

Observando as curvas apresentadas se percebe que os valores para a tenséo de
escoamento e resisténcia mecanica sdo bem proximos, mostrando uma baixa capacidade de
deformacdo pléstica para 0 aco maraging 300 em qualquer uma condi¢do de tratamento
térmico adotada. Com a elevacdo da temperatura de envelhecimento a quantidade de austenita

revertida aumenta e como esta fase apresenta uma maior capacidade de deformagdo, possui
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entdo menor resisténcia mecanica. Esse comportamento € proporciona a quantidade de
austenita presente na matriz martensitica do ago maraging solubilizado e envelhecido.

Outra constatagdo importante € a que no sentido inverso da queda de resisténcia
mecanica com aumento da quantidade de fase austenitica presente como consegiiéncia do
aumento da temperatura de envelhecimento € arelacdo do alongamento percentual nafratura,
gue aumenta consi deravel mente com a el evacéo da temperatura de envel hecimento adotada.

Figura 72 - Curvas de Limite de Escoamento (R.), Limite de Resisténcia

(Ry) e aongamento percentual na Fratura para cp's solubilizados a
1000°C e envelhecidos a 480, 530 e 570 °C.
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Fonte: Autor (2018).

Os demais ensaios de tracdo foram realizados todos também a temperatura
ambiente, com corpos de prova preparados nas varias condicbes de solubilizacdo e
envel hecidos apenas na temperatura de 480 °C. Essa decisdo foi tomada a partir dos resultados
dos ensaios de dureza e tenacidade ao impacto e tracéo para a temperatura de solubilizacéo de
1000 °C (apresentado acima), por estes se afastarem do proposito estabelecido nos objetivos
deste trabalho, que € o de melhorar a tenacidade sem diminuicdo consideravel de resisténcia
mecani ca.

A Figura 73 apresenta os resultados para os limites de escoamento e resisténcia a
tracéo, alongamento e reducdo de area na fratura em funcéo do inverso da raiz quadrada do
didmetro médio dos gréos austeniticos primérios para as amostras solubilizados por 1h nas
temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C e envelhecidas a480 °C por 3 h.
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Figura 73 - Curvas de Limite de Escoamento (R.), Limite de Resisténcia
(Rm), alongamento percentual e reducdo de area na Fratura em fungdo do
inverso da raiz quadrada do didmetro médio dos graos austeniticos primarios,
para corpos de prova de tracdo envel hecidos a 480 °C.
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Fonte: Autor (2018).

O gréfico mostra que tanto o limite de resisténcia, quanto o limite de escoamento
diminuem com o aumento da temperatura de solubilizacéo, de forma praticamente linear. O
resultado obtido corrobora com as conclusdes de Rack (1978) e SAUL (1970), que também
evidenciou um comportamento de Hall-Petch para as tensdes de escoamento e resisténcia no
ensaio de tragcdo, assim como os valores obtidos para 0 tamanho médio de gréos e tensdes de
escoamento e resisténcia para as vérias condi¢des de tratamento térmico [56,85].

No mesmo grafico se observa, no entanto, que os valores para 0 alongamento total
na fratura se mantiveram constantes, demonstrando ndo haver inter-relacéo entre o tamanho
do gréo austenitico primario e as medidas de ductilidade no ensaio de tragdo. Os resultados
para a reducéo de area na fratura, apesar de apresentarem uma variagdo no gréfico, no entanto
esta ndo se mostrou estatisticamente significante, o que nos leva a adotar a possibilidade desta
propriedade também néo variar com a elevacdo da temperatura de solubilizacéo.

E de amplo conhecimento que a relaco linear esperada entre a deformacio
plastica e a raiz quadrada da densidade de discordéancias, originalmente proposta por Hall e
Petch também pode ser aplicada ao inverso da raiz quadrada do tamanho médio dos gréos de
um determinado aco. Supondo que o0s contornos de grdo agem como obstéculo ao

escorregamento das discordancias, ocorrera um empilhamento de discordancias nos planos de



106

escorregamento, atrés dos contornos. Supondo que o nimero de discordancias nesses
empilhamentos cresce com o aumento do tamanho do gréo e elevagdo da tensdo aplicada, € de
Se esperar que em materiais com granulometria grosseira a multiplicacéo da tenséo no gréo
adjacente deve ser muito maior que em materiais de granulagéo fina [30]. Isso significa que
em materiais de granulagdo fina se faz necessario uma tensdo aplicada muito maior para
causar escorregamento, do que no caso de materiais com granulac&o grosseira.

Outra conseguiéncia que também pode ser observada na Figura 73, € que como a
contribuicdo para o alongamento € individual de cada gréo e os gréaos maiores contribuem
mais do que 0s gréos pequenos, Ndo se observa alteragdes estatisticamente significantes no
alongamento e na reducdo de érea na fratura. O mesmo comportamento pode ser observado no
grafico da Figura 74 para o coeficiente de encruamento.

O coeficiente de encruamento representa o trabalho de encruamento do material.
Um material com elevado valor de “n” é caracteristico de agos de elevada resisténcia, que
impdem uma maior dificuldade para se deformarem plasticamente. Num ensaio de tragdo, por
exemplo, materiais com elevados valores de “n” podem deformar mais antes da formacéo do
empescocamento [86].

Como se pode perceber na Figura 74, o resultado do coeficiente de encruamento
em fungdo do inverso da raiz quadrada do tamanho médio dos gréos austeniticos primérios
reage de forma semelhante ab comportamento dos resultados do alongamento e reducdo de
area nafratura, ndo demonstrando dependéncia estatisticamente significante com a relacéo de
Hall-Petch, se mantendo, portanto, constante e insensivel a variacdo da temperatura de
solubilizaco e ao crescimento do tamanho médio do gréo austenitico primario. Os valores
determinados para 0 aco maraging 300 nas vérias condigbes de tratamento térmico de
mostraram compativeis com os de outros agos de elevadaresisténcia [86].

A fratura ddctil de metais ocorre por um processo de nucleagéo, crescimento e
coalescéncia de vazios. Por sua vez a coalescéncia de vazios esta relacionada com a
localizac&o de fissuras, processo este observado em agos de elevada resisténcia como 0s agos
maraging. Esse processo de surgimento de fissuras por coalescéncia de vazios € favorecido
por baixas taxas de encruamento. Assim, se pode esperar uma relacéo proxima entre taxa de
encruamento, tenacidade e microestrutura (mecanismos de interagdo e bloqueio de
discordancias) e assim, a andlise do comportamento do encruamento pode ser Gtil na analise

das diferencas da tenacidade desses acos [87]



Figura 74 - Coeficiente de encruamento em funcéo do inverso da
raiz quadrada do tamanho médio dos graos austeniticos primarios.
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A Tabela 11 apresenta um resumo dos valores obtidos para as propriedades de

tracdo medidas com a variagdo da temperatura de solubilizacdo nos valores adotados neste

trabalho e se mantendo o tratamento de envelhecimento a 480 °C paratodas as sol ubilizagtes.

Tabela 11 - Propriedades de tragdo para o ago maraging 300 sol ubilizados em varias temperaturas e envel hecidos

a480°C
Temperatura Tensdo de Tensdo de Alongamento Reducdo | Coeficiente de
de resisténcia escoamento naruptura de&eana | encruamento

solubilizacdo (MPa) (MPa) (%) ruptura “n”
(°C) (%)
820 2067,42+316 |2051,82+288 | 921+11 |13,05+29| 0,18+0,06
860 1993,56 + 75,3 | 1980,51 + 73,8 967+06 |16,17+12| 0,21+0,05
1000 192755+ 659 | 191165+ 624 | 1044+09 |1750+25| 0,18+0,03
1050 1830,55+ 81,8 | 1807,88+ 42,6 | 10,39+08 | 17,78+13 | 0,22+0,02
1100 1802,34+86,0 | 177599+89,7 | 9,00+04 |1472+19| 0,21+0,02

Fonte: Autor (2018).

A Figura 75 apresenta a evolucdo da taxa de encruamento em funcéo da

deformacdo verdadeira do ago maraging 300 para vérias temperaturas de solubilizaggo. E

possivel observar que as curvas se dividem em trés partes com comportamentos distintos: A

primeira parte apresenta uma el evada taxa de encruamento, cessando rapidamente e entrando
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na segunda parte. Nesta etapa a taxa se mantém constante por uma grande deformacéo até
adentrar na terceira parte, onde comeca a diminuir devido a saturagdo dos mecanismos de
movimentacao de discordancia, iniciando assim a estric¢éo do corpo de prova e culminando
com 0 processo de nucleacdo de vazios caracteristico da ruptura dactil.

Figura 75 - Taxa de encruamento (do/de) em funcdo da deformagdo verdadeira
(%) para o ago maraging 300 solubilizado em vérias temperaturas.
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Fonte: Autor (2018).

5.3.3.1 Andlise fractogréfica

As figuras de niUmeros 76 a 80 mostram fractografias por microscopia el etronica
de varredura dos corpos de ensaio de tragdo apds ruptura para as condicdes de solubilizacdo a
820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3h. E possivel se perceber
as estruturas de taca e cone e superficie de fratura composta por cavidades, tipicas de falhas
ducte's, apesar dos resultados informarem valores baixos para 0 alongamento e a reducdo de
areanafratura.
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Figura 76 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de tragdo para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 820 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 100 X e b) aumento de 1000 X.
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Fonte: Autor (2018).

Figura 77 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de tragdo para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 860 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 100 X e b) aumento de 1000 X.

- . e

Fonte: Autor (2018).

Figura 78 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de tragdo para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 1000 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em @) aumento de 100 X e b) aumento de 1000 X.

Fonte: Autor (2018)



110

Figura 79 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de tragdo para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 1050 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em @) aumento de 100 X e b) aumento de 1000 X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 80 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de tragdo para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 1100 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 100 X e b) aumento de 1000 X.

;i

Fonte: Autor (2018).

A fractografia da Figura 81 revela um precipitado agindo como sitio nucleador de
um vazio durante o processo de ruptura ductil. Os precipitados de TiC / Ti(C,N) / Ti»S séo os
principais nucleadores de vazios nos acos maraging classe 300 nas condicdes de tratamento

térmico seguidas neste trabal ho.

Figura 81 - Fractografia de um corpo de prova de tracdo de aco
marging 300 solubilizado por 1h na temperatura de 1000 °C e
envelhecido a 480 °C por 3h, mostrando um precipitado como
agente nucleador de vazios durante a ruptura ductil.

Fonte: Autor (2018).
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5.3.4 Ensaio de Sensibilidade ao Entalhe (NTS)

O gréfico da Figura 82 apresenta uma comparacdo entre as tensdes de escoamento
e resisténcia obtidas no ensaio de tracéo convencional, para o ago maraging 300 solubilizado
nas temperaturas comumente adotadas neste trabalho e envelhecidas a 480 °C, com a tensdo
de resisténcia obtida no ensaio de tracéo entalhado (NTS). Pode-se perceber que os valores
paraatensdo NTS para cada condicéo estudada € muito superior atensdo de resisténcia obtida
no ensaio de tracdo convencional. Este fato se da devido a introducéo de um complexo estado
triaxial de tensdes no entalhe do corpo de prova de tracéo.

Um entalhe sob uma tenséo de tragdo produz uma tensdo radial, o;, € uma tensdo
transversal, o;, que aumenta o valor da tensdo longitudinal requerida para provocar o
escoamento plastico. Portanto a tensdo verdadeira média no entalhe, que € determinada
dividindo a carga axial de tracdo pela menor area da secéo transversal (na raiz do entalhe)
maior do que a tensdo que pode ser requerida para causar escoamento em um ensaio de tracéo
simples[88].

Figura 82 - Comparacdo entre as tensdes de escoamento, resisténcia e

resisténcia a tragdo com entalhe (NTS) em fungdo da temperatura de
solubilizacdo para 0 ago maraging 300 envelhecido a 480 °C.
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Fonte: Autor (2018).

Outra constatacdo importante é que a tensdo de resisténcia ao entalhe (NTS) parao
aco maraging 300 apresenta 0 mesmo comportamento observado na tensdo de resisténcia no

ensaio de tracdo convencional, com a diminui¢do do seu valor em funcdo do aumento do
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tamanho médio do grdo austenitico primério, causado pela elevagdo da temperatura de
solubilizagdo em cada condi¢do de tratamento adotada neste trabalho, obedecendo assm o
principio de Hall-Petch. Esse resultado corrobora com o estudo realizado por SPINK et al
(1973), que relacionou a elevacdo do tamanho de gréo com a diminuicdo no valor da tensdo
NTS para véarios materiais [89].

A Figura 83 mostra a comparagéo entre os dois parametros mais importantes
originados do ensaio de tracdo com entalhe: a raz&o de resisténcia ao entalhe (NSR) e arazéo
de escoamento ao entalhe (NYR). Quando um corpo de prova esta sujeito a um estado triaxial
de tensbes, como, por exemplo, um entalhe, ocorre uma reducéo de sua ductilidade, ou sgja,
ele ndo consegue mais absorver energia durante a deformacéo pléstica, diferentemente do
ensaio de tracdo convencional.

A resisténcia ao ental he definida como a carga maxima dividida pela area original
da secdo transversal no entalhe, a razéo entahe-resisténcia (NSR) ou ata sensibilidade ao
entalhe é a maneira mais comum de detectar a fragilizacdo devido ao entalhe. Para a maior
parte dos metais, quando o valor de NSR for menor que a unidade, o0 materia esta fréagil
devido ao entalhe. Para todas as ligas de elevada resisténcia como 0s agos maraging, as
condicdes de ductilidade se mantém apos o limite de 1,5.

Figura 83 - Comparagéo entre as razfes de resisténecia ao entalhe
(NSR) e resisténcia ao escoamento com entalhe (NY R) em funcéo

da temperatura de solubilizagdo para o ago maraging 300
envelhecido a480 °C.
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Fonte: Autor (2018).
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A razdo NYR é aceita como um indicador qualitativo para a tenacidade a fratura de
materiais metalicos. Razbes maiores que a unidade indicam comportamento tenaz (habilidade
de deformar plasticamente na presenca de um concentrador de tensdes). Os valores
observados na Figura 83 indicam valores muito proximos entre as razoes NSR e NYR e
praticamente insensivels a variagdo do tamanho de gréo da austenita priméria.

REED et al (1986) a0 estudar a correlacéo entre tenacidade a fratura e medidas de
tracdo com entalhe para agos inoxidavels austeniticos, concluiram que a razédo NYR
apresentou uma dependéncia aproximadamente linear com a tenacidade a fratura (K ) para
valores baixos desse parametro (entre 0,85 e 1,25). Para valores elevados de NYR (acima de
1.25), essa razéo tende a se tornar menos dependente de K [90]. Como os resultados obtidos
neste trabalho para a razéo NYR ficaram proximos a 1,5, se espera uma fraca correlagéo entre

esses resultados e os obtidos para K¢, que seréo apresentados em secdo posterior.
5.3.5 Ensaio de Tenacidade a Fratura (K,.)

O ensaio de Tenacidade afratura é atualmente o principal teste para determinagéo
da resposta de um determinado material a capacidade de absorcéo de energia na fratura,
dificultando a propagacdo desta. A determinacdo do parametro K, € entdo de grande
importancia para 0 estudo de mecénica da fratura e da estimagdo da performance sob

condigdes que favoregcam a nucleagdo e propagacao de trincas.
5.3.5.1 Validacdo do ensaio de Tenacidade a Fratura (K)

A Tabela 12 apresenta os valores obtidos para a maxima forca de fadiga para os
ensaios em cada condicéo de tratamento térmico. Foi aplicada uma forca maxima de fadiga de
12 KN para 0s 50% finais de fratura para todos os ensaios, com a finalidade de uniformizar o
teste.

Tabela 12: Valores para a maxima forca de fadiga para cada condicdo de tratamento térmico para o ensaio de
tenacidade a fratura no aco maraging 300.

S820E480 S860E480 S1000E480 | S1050E480 | SI1100E480

Fr (kN) 14,48 13,97 13,49 12,79 12,58

Fonte: Autor (2018).

A Tabela 13 apresenta os val ores determinados para o parametro a; de acordo com
procedimento previsto nas normas BS 7884 [68] e ISO 12135 [69].
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Para as curvas do tipo |, apresentada na Figura 84 para o corpo de prova

solubilizado a 820 °C e envelhecido a 480 °C, relacionadas com o parametro K, de acordo

com a Figura 40, o valor de Kq a ser determinado sera igual ao valor de K, ailmejado neste

teste.

Tabela 13: Valores para 0 parametro &, calculados para os ensaios de tenacidade a fratura do ago maraging 300
em vérias condi¢des de tratamento térmico.

S820E480 S860E480 S1000E480 | SI1050E480 | S1100E480
a1 6,10 6,04 6,10 591 5,96
ag_2 5,95 6,07 5,96 6,08 6,01
ag_3 6,10 6,06 6,07 6,08 6,07
Média 6,05 6,06 6,04 6,02 6,01
Dp 0,071 0,013 0,060 0,080 0,045

Fonte: Autor (2018).

Figura 84 - Curva da Forca de flexdo em funcéo da abertura do entalhe para o ensaio de
tenacidade a fratura do ago maraging 300 solubilizado a 820° C por 1 h e envelhecido a 480

°C por 3 h.
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Fonte: Autor (2018).
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Figura 85 - Planilha de validagéo de ensaio de tenacidade a fratura em deformagdo plana
de acordo com as normas BS7448 e 1 SO 12135.
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Fonte: Autor (2018).
5.3.5.2 Determinagéo do valor da Tenacidade a Fratura (Kc)

A Figura 86 apresenta o0 resultado dos ensaios de tenacidade a fratura em
deformacdo plana em funcdo do inverso da raiz quadrada do didmetro médio dos graos de
austenita primaria. Pode-se observar que a tenacidade aumenta com a elevagdo do tamanho de
gréo da austenita priméria, o que contraria a relacdo de Hall-Petch entre tamanho de gréo e
propriedades mecanicas. Este fato pode estar relacionado com a complexidade de fatores que
influenciam o mecanismo de tenacificagdo dos acos maraging, aém dos relativos a
movimentacao de discordancias.

Uma andlise de variancia foi realizada para verificar se os resultados obtidos para
a tenacidade a fratura em deformagéo plana sdo estatisticamente significativos com relacéo a
elevacdo da temperatura de solubilizacdo. Esse resultado é apresentado na Figura 87, onde se
pode concluir que a elevacdo da temperatura do tratamento térmico de solubilizacdo provoca a
elevacdo da tenacidade a fratura em deformacéo plana para 0 ago maraging 300 na condicdo
de envelhecido a 480°C por 3h.
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Figura 86 - Tenacidade a fratura em deformacdo plana em fungdo do inverso da
raiz quadrada do didmetro médio dos gréos austeniticos primarios do ago
maraging 300 em varias condic¢des de tratamento térmico.
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Fonte: Autor (2018).

Figura 87 - Andlise de variancia da influéncia das temperaturas de
solubilizagdo e envelhecimento na tenacidade a fratura em deformagado
plana do aco maraging 300.
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Fonte: Autor (2018).

Varios sdo os fatores que podem influenciar o comportamento da tenacidade a

fratura em deformagéo plana. Uma das causas provaveis para esse comportamento se da pelo
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fato de que com a elevagdo da temperatura de solubilizagdo, especialmente a partir do val or
de 1000 °C, comecga a ocorrer uma dissolugdo dos precipitados de TiC, como j& relatado
anteriormente neste texto.

Os precipitados de TiC se localizam preferenciamente nos contornos de gréo da
austenita primaria, barrando seu crescimento durante a etapa de solubilizagdo. Uma vez
atingido niveis de temperatura necessarios para sua dissolugdo, ou para fornecer energia
suficiente para o contorno transpor as barreiras criadas pelos precipitados de TiC / Ti(C,N), os
contornos de gréo da fase austenita primaria poderdo crescer livremente.

PSIODA (1977) relatou que esses precipitados sdo importantes nucleadores de
vazios, através de dois principais mecanismos: Trincamento dos préprios precipitados quando
atingida sua tensdo de ruptura, gerando um vazio a se propagar pela matriz e também, como
segundo mecanismo, a geracao de vazios pela de coesdo dainterface precipitado — matriz. Os
dois mecanismos sdo mais criticos quando o precipitado esta localizado no contorno de gréo
da austenita primaria, pelas caracteristicas de descontinuidade da rede cristalina dessa regiao
[81].

Desta forma, a0 sairem dos contornos (sga por sua dissolucdo ou pela
movimentagao das fronteiras), deixam de provocar falhas intergranulares, aumentando assim
aenergia absorvida nafratura pelo modo transgranular e consequentemente a tenacidade.

A Figura 88 apresenta um gréfico dos resultados da tenacidade a fratura em
deformacdo plana como funcdo da tensdo de resisténcia a tragdo para corpos de prova
entalhados (NTS) para 0 aco maraging 300 nas varias condicdes de solubilizacdo e
envelhecidos a 480 °C por 3h.

Como o gréfico representa a relagdo entre uma medida de resisténcia e outra de
tenacidade em funcdo da temperatura de solubilizacdo, podemos destacar duas regides
distintas no gréfico. Uma regido proxima do canto inferior esquerdo que representa o limite
extremo da fragilizagdo do material, com a menor ductilidade em condicéo triaxia de tensbes
e a menor capacidade de absor¢do de energia na fratura. Do lado oposto, no canto superior
direito, aregido que representa a maior tenacidade, com maior tensdo NTS e maior tenacidade
a fratura K. De acordo com esse mapa, a condicdo que apresenta a melhor solucéo
compromisso entre tenacidade e resisténcia é a solubilizagdo a 1000 °C por 1h e
envel hecimento a 480 °C por 3h.

Outra consequéncia do crescimento do gréo da austenita primaria provocada pela
elevacdo da temperatura do tratamento de solubilizacdo nos agos maraging classe 300 é a

ateracéo da morfologia da fase martensitica a ser criada com o resfriamento.
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Figura 88 - Tenacidade a fratura em deformagdo plana em funcdo da tensdo de
resisténcia a tragdo com entalhe para o ago maraging 300 solubilizado por 1h em
vérias temperaturas e envel hecido a 480 °C por 3h.
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Fonte: Autor (2018).

LONG et al (2016) estudaram a influéncia da temperatura de austenitizacdo na
morfologia multi-nivel da fase martensitica pés témpera e nas propriedades de resisténcia e
tenacidade no ago 20CrNi2Mo. Assim como o ago maraging 300, o material estudado neste
artigo apresenta na temperatura ambiente uma fase martensita multi-nivel, com uma estrutura
hierérquica formada por gréos de austenita primaria como primeiro nivel, sendo seguida por
pacotes com 0 mesmo plano de habito formando o segundo nivel, este por sua vez dividido
em blocos com a mesma orientacdo cristalogréfica integrando o terceiro nivel e cada bloco
entdo, formado por ripas de martensita como o ultimo nivel. Os autores demonstraram uma
relacéo direta entre o crescimento do tamanho do gréo da austenita primaria e 0 aumento nas
dimensdes dos pacotes e blocos de martensita [91].

Muitos outros trabal hos relataram comportamento semelhante, como por exemplo,
IWASHITA et al (2011) em agos alto carbono [92], MIRZAEV and OKISHEV (2015) em
ligas Fe-Ni [93] e MORSDORF et al (2016) em acos baixo carbono microligados [94]. Outra
constatacdo importante desses estudos se refere a um comportamento oposto em relagéo as
dimensdes das ripas, que diminuem sua largura com o crescimento do tamanho do gréo da
austenita priméria.

O reflexo do comportamento morfologico das estruturas hierarquicas da fase
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martensitica nesses materiais, também presentes nos agos maraging classe 300 nas
propriedades mecénicas dessas ligas, foi também abordado em numerosos trabahos
cientificos. LONG et al (2016) em seu estudo com a liga 20CrNi2Mo, concluiu que existe
uma relacéo de Hall — Petch entre a resisténcia mecénica e as dimensdes caracteristicas dos
pacotes e dos blocos [91]. ZHEN et al (2015) também encontrou a mesma relagdo para um
aco de ultra-alta-resisténcia de grade 1100MPa [95] e LIANG et al (2017) também encontrou
as mesmas rel acdes ao estudar 0 ago EA4T [96]. Todos os estudos foram feitos com o auxilio
da técnica de EBSD para promover a correta identificacdo das sub estruturas hierérquicas
através darelacéo de orientacdo observada entre elas.

Outra importante constatacéo obtida pel os mesmos estudos mostra que o aumento
do tamanho de gréo da austenita primaria, provoca a diminuicdo da largura das ripas de
martensita e por consequiéncia causa 0 aumento da tenacidade a fratura, devido ao aumento do
nimero de barreiras a propagacdo das trincas pelo modo transgranular. A diminuicdo da
largura das ripas de martensita € devida ao aumento da taxa de nucleacéo da fase metaestével
durante o resfriamento, devido ao aumento do volume dos gréos e uma maior
homogenei zacao da composi¢ao dentro dos graos.

De acordo com LIANG et al (2017) através de estudos de EBSD no aco EAA4T, o
modelo mecénico de interacdo de uma trinca com as ripas de martensita é estabelecido na
Figura 89, onde pode ser entendido que o processo se da por uma sequéncia de rotagdo, flexdo
e cisalhamento das ripas de martensita pela tenséo de tragdo na ponta da trinca, que revela o
importante papel da morfologia das ripas de martensita na absor¢éo de energia durante a
propagacéo das trincas. O consumo de energia durante a propagacdo das trincas depende
entdo da rotagéo, flex&@o e cisalhamento das ripas de martensita, ao invés de embarreiramento
por contorno de alto angulo [96].

Figura 89 - Modelo de interacdo das ripas de martensita com as trincas no processo de
fratura de um aco EA4T com estrutura multi-nivel.

Ripas de marnensila

-} 1

Estégio inicial Rotachodasripas  Flexfodas npas  Cisalhamenio das ripas

Fonte: Adaptado de [96].
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5.3.5.3 Andlisede EBSD

A microestrutura hierérquica da martensita foi observada por EBSD através da
Figura 90, onde estdo evidenciados exemplos de medi¢des de largura dos blocos de martensita
nas trés condicdes de tratamento térmico mais representativas, com temperaturas de
solubilizacdo de 820, 1000 e 1100 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3h. Nesta mesma
figura também é possivel perceber o crescimento do tamanho dos blocos com 0 aumento da
temperatura de solubilizacdo. Este resultado foi também observado nos trabalhos de LIANG
et al (2017) com 0 ago EAAT [96] e LONG et al (2016) em estudo com uma liga 20CrNi2Mo
[91].

Figura 90 - Medi¢éo dos blocos de martensita nas amostras de ago maraging 300 solubilizadas em varias
temperaturas e envelhecidas a 480 °C: &) solubilizada a 820 °C, b) Solubilizada a 1000 °C e c¢) Solubilizada
a1100 °C.

Fonte: Autor (2018).

A relagdo de dependéncia entre tamanho dos pacotes e blocos de martensita com o
tamanho de gréo da austenita primaria é apresentado no grafico da Figura 91. O estudo se
pode perceber umarelacdo linear entre 0 tamanho médio dos pacotes, com o tamanho do gréo
da austenita primaria, enquanto a relacdo entre o tamanho dos blocos e os gréos primarios de
austenita parece se distanciar levemente da linearidade. Esse comportamento também foi
evidenciado em outros trabalho que seguiram essa metodologia, como o estudo desenvolvido
por LIANG et al (2017) com 0 aco EA4T [96].

Outra constatacdo desse e outros trabalhos que estudaram o comportamento de
materiais com estrutura martensitica de baixo carbono com estrutura multi-nivel, foi a de que
a0 contrario da tendéncia dos blocos e pacotes de aumentar suas dimensdes com o
crescimento do tamanho de gréo da austenita priméria, a largura das ripas de martensita
tendem a diminuir com o aumento do tamanho do gréo da austenita prévia, devido ao

aumento da taxa de nucleagdo causada principa mente pelo aumento do volume dos gréos da
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austenita com conseguiente maior grau de homogeneidade na composi¢éo quimica intra-gréo.
Esse comportamento produz consequéncias de grande relevancia para a performance
mecanica do material, notadamente no que diz respeito a sua tenacidade a fratura em
deformacéo plana[91] [96] [97].

Figura 91 - Relacbes entre o tamanho dos blocos e pacotes de martensita e o

tamanho dos gréos de austenita primaria do ago maraging 300 solubilizado a
820, 1000 e 1100 °C por 1h e envelhecidos a 480 °C por 3h.

1100 °C |

B Pacotes

® Blocos 3

Tamanho médio dos blocos (jum)

Tamanho médio dos pacotes (pm)

1000 "¢

0 T T T 1 T y T T T Y T T T 0
0 20 40 80 80 100 120

Tamanho médio dos grijos de suslenila primérnia (pm)

Fonte: Autor (2018)

As Figuras 92 e 93 apresentam as relagdes entre as propriedades de tenacidade a
fratura em deformacéo plana e tensdo de resisténcia a tragdo em fungdo dos pardmetros da
estrutura hierérquica da martensita, tamanho de pacotes e blocos. Na Figura 92 se pode ver
gue a tensdo de resisténcia a tragdo, Ry, diminui com o crescimento do tamanho médio dos
blocos de martensita, enquanto a tenacidade a fratura em deformacéo plana, K, aumenta. O
mesmo comportamento € observado para o tamanho médio dos blocos na Figura 93.

E bem conhecido que os métodos mais importantes de aumento da resisténcia em
acos sao 0 aumento da resisténcia por refino da microestrutura, endurecimento por
precipitacéo e encruamento. Destes 0 mecanismo de refino do gréo € o mais efetivo caminho
para 0 aumento da resisténcia mecanica e da tenacidade. Obviamente quanto menor o
tamanho de grdo, maior ser4 a quantidade de contornos e assim mais efetivo serd o
mecanismo de embarreiramento ao movimento das discordancias. Esse entendimento também
foi observado valer para a microestrutura martensitica multi-nivel's presente no ago maraging

300 estudado neste trabalho, no entanto, essa relagdo se mostrou véida apenas para o0s
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parémetros ligados a resisténcia mecénica, como 0 Ry, Re ou NTS por exemplo.

Comportamento oposto foi observado para o K., que aumentou com o crescimento dos

tamanhos dos pacotes e blocos de martensita, devido ao mecanismo ja explicado na Figura.
Figura 92 - Tenacidade a fratura e Tensdo de resisténcia em funcéo do tamanho

médio dos blocos de martensita para o aco maraging 300 solubilizado em varias
temperaturas e envelhecido a 480 °C.
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Fonte: Autor (2018).

Figura 93 - Tenacidade a fratura e Tensdo de resisténcia em funcéo do tamanho
médio dos pacotes de martensita para 0 ago maraging 300 solubilizado em varias
temperaturas e envelhecido a 480 °C.
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Fonte: Autor (2018).
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5.3.5.4 Andlise Fractografica

Nas Figuras 94 a 98 sdo apresentadas as fractografias dos corpos de prova de K¢
para 0 ago maraging 300 solubilizado a 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C por 1h e envelhecidos
a 480 °C por 3h, onde ser pode observar superficies formada por vazios, e alguns planos de
clivagem, caracterizando um aspecto de falha ductil de aspecto misto. Por outro lado, o
aspecto das superficies de fratura revela também que os vazios presentes se mostram rasos e
de pequeno diametro, caracterizando baixa ductilidade e pouca energia absorvida na fratura.

Figura 94 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de K. para as amostras de ago maraging 300
solubilizadas a 820 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 1000 X e b) aumento de
5000 X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 95 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de K,. para as amostras de agco maraging 300
solubilizadas a 860 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em @) aumento de 1000 X e b) aumento de
5000 X

Fonte: Autor (2018).



Figura 96 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de K. para as amostras de aco maraging 300
solubilizadas a 1000 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 1000 X e b) aumento de
5000 X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 97 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de K. para as amostras de aco maraging 300
solubilizadas a 1050 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em a) aumento de 1000 X e b) aumento de
5000 X.

Fonte: Autor (2018).
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Figura 98 - Fractografias do corpo de prova de ensaio de K. para as amostras de aco maraging 300
solubilizadas a 1100 °C por 1h e envelhecidas a 480 °C por 3h em @) aumento de 1000 X e b) aumento de
5000 X.

Fonte: Autor (2018).

Figura 99 - Fractografia de corpo de prova de ensaio K. de
um aco maraging 300 solubilizado a 1050 °C por 1lh e
envelhecido a 480 °C por 3h, com aumento de 3000X.

10pm

Fonte: Autor (2018).
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos e discutidos neste trabal ho, foi possivel gerar as

conclusdes apresentadas a seguir:

A precipitacdo de compostos intermetdlicos de TiC ou Ti(C,N) promove um
ancoramento dos contornos de gréo da austenita primariaimpedindo seu crescimento;
Baseado nos resultados obtidos neste trabalho se pode concluir que a temperatura de
solubilizacdo deve ser superior a 1000 °C, quando se comega a observar uma maior
mobilidade dos contornos de gréo da austenita priméria em relagcdo os precipitados de
Ti(C,N);

O tamanho de gréo da austenita primaria apresenta um crescimento aproximadamente
exponencial com o aumento da temperatura de solubilizac&o;

O tratamento térmico de envelhecimento na temperatura de 480 °C realizado ap0s as
solubilizagbes nas temperaturas de 820, 860, 1000, 1050 e 1100 °C ndo altera
significativamente o tamanho de grédo da austenita priméria obtida apenas com as
solubilizacGes mencionadas;

A eevacdo da temperatura de solubilizacdo, na faixa estudada neste trabalho, n&o
promove a reversdo da fase austenita em gquantidades detectaveis pela técnica de
difracéo deraios - X;

A dureza do aco maraging 300 se mostrou praticamente insensivel a elevagdo da
temperatura de solubilizagdo, com excegdo apenas para as amostras solubilizadas na
temperatura de 1100 °C, onde se observou uma diminuicdo dos valores dessa
propriedade para as amostras solubilizadas e envelhecidas nas trés temperaturas
adotadas neste trabal ho;

Os resultados obtidos para a energia absorvida no ensaio de impacto Charpy-V
apresentaram uma elevagdo em seus valores com 0 aumento da temperatura de
envelhecimento. Além disso apontaram um pico de absor¢do de energia para as
amostras solubilizadas a 1000 °C;

As propriedades de tragcdo como tensdo de resisténcia, escoamento e resisténcia a tragdo
com entalhe, seguiram a relacdo de Hall-Petch para o tamanho de gréo da austenita
prévia, enquanto gque as propriedades de ductilidade como a ongamento, reducéo de area
na fratura e taxa de encruamento, se mostraram praticamente insensiveis ao crescimento

do gréo austenitico.
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» Osvalores para atenacidade a fratura em deformacéo plana aumentam com a elevacdo
da temperatura de solubilizacéo e consequentemente, com o crescimento do tamanho de
gréo austenitico primario, devido a influéncia do tamanho deste com a morfologia da
martensita formada.

+ E possivel se observar umarelacio direta entre o tamanho do gréo da austenita priméria
e as larguras de pacotes e blocos na fase martensitica, provavelmente devido ao
aumento do volume do gréo e consequente aumento da homogeneidade da liga naquele

volume.

Por fim, concluimos que a melhor op¢do de tratamento térmico, dentre as
condicdes estudadas neste trabalho, para maximizacdo da tenacidade a fratura com a menor
perda de resisténcia, se da com uma solubilizacdo a 1000 °C por 1h seguido de resfriamento
na édgua e envelhecimento a 480 °C por 3 h com resfriamento ao ar. Nestas condic¢des obtemos
um aumento de 20,56% na tenacidade a fratura por deformacéo plana com um decréscimo de
apenas 6,83% natensdo de escoamento e 6,77% natensdo de resisténcia a tragdo, com relacéo
ao tratamento térmico comercia (solubilizacdo a 820 °C por 1h e envelhecimento a 480 °C
por 3h).
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Estudo do comportamento em fadiga em funcdo da elevacdo da temperatura de
solubilizacdo, uma vez que granulometria grosseira favorece a falha por este
mecani smo;

e Estudo do efeito de um tratamento térmico ciclico em torno da temperatura de
austenitizacdo, apds o tratamento térmico para maxima tenacificacdo proposto neste
trabalho, para verificar o efeito desse tratamento no refino do gréo austenitico prévio e
suas consequiéncias nas propriedades mecanicas,

» Estudo do efeito do tratamento térmico para a maxima tenacificacdo proposto neste
trabalho, nas propriedades magnéticas dos acos maraging 300;

* Estudo da relacéo da temperatura de solubilizacdo e taxa de resfriamento pés
solubilizac&o na fragdo volumétrica e tamanho médio dos precipitados de TiC, Ti(C,N)
e Ti,S e sua consequéncia nas propriedades mecanicas dos agos maraging 300;

* Estudo do efeito do tratamento térmico para maxima tenacificacdo proposto neste
trabalho, nafragilizagéo ao hidrogénio dos agos maraging 300;

» Estudo do efeito da temperatura de solubilizacdo nas dimensdes dos componentes da
estrutura multi-niveis e hierarquica da martensita no aco maraging 300 e sua
consequéncia nas propriedades mecanicas.

» Estudo da influéncia dos tempos de solubilizagdo nas propriedades mecanicas do aco

maraging 300.
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