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RESUMO

Os acos maraging sdo ligas quaternarias Ni-Co-Mo-Ti desenvolvidas por Clarence Bieber
que apresentam uma microestrutura martensitica (mar) e sdo endurecidas pelo tratamento
térmico de envelhecimento (aging). Sdo acos que possuem uma 6tima combinacgdo de
ultra alta resisténcia e tenacidade, o que o coloca em posicao vantajosa quando comparado
aos demais agos na utilizacdo em industrias nucleares, bélicas, aeronauticas e vasos de
pressdo. O presente trabalho objetiva relacionar o tamanho de grédo do ago maraging 300
com as propriedades magnéticas do material que tera aplicacdo final em rotores de
centrifugas de alta velocidade. O tratamento térmico de solubilizagdo foi feito em quatro
temperaturas durante 1 h, sendo elas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C e notou-se que
0 grao cresceu exponencialmente com o aumento da temperatura. JA com o posterior
envelhecimento em duas condicdes, 480 °C por 3 h e 560 °C por 1 h, ndo houve alteracao
no tamanho do grdo. As amostras foram submetidas & medidas de DRX para visualizagdo
dos picos de martensita e austenita reversa, Magnetébmetro de Amostra Vibrante (VSM)
e ruido magnético Barkhausen (RMS) para estudo da variacdo das propriedades
magnéticas com o aumento do tamanho de gréo. Acredita-se que a austenita reversa tem

influéncia direta nas propriedades magnéticas do aco maraging 300.

Palavras-chave: ago maraging, tamanho de grdo, propriedades magnéticas, austenita
reversa.



ABSTRACT

Maraging steels are Ni-Co-Mo-Ti quaternary alloys developed by Clarence Bieber that
have a martensitic (mar) microstructure and are hardened by aging heat treatment. These
are steels that have an excellent combination of ultra high strength and toughness, which
places them in an advantageous position when compared to other steels used in nuclear,
military, aeronautical and pressure vessel industries. The present work aims to relate the
grain size of maraging 300 steel with the magnetic properties of the material that will
have final application in high-speed centrifuge rotors. The solution annealing heat
treatment was carried out at four temperatures for 1 h, these were 840 °C, 950 °C, 1050
°C and 1150 °C and it was noted that the grain grew exponentially with the increase in
temperature. With the subsequent aging in two conditions, 480 °C for 3 h and 560 °C for
1 h, there was no grain growth. The samples were submitted to XRD measurements for
visualization of martensite and reverse austenite peaks, Vibrant Sample Magnetometer
(VSM) and Barkhausen magnetic noise (RMS) to study the variation of magnetic
properties with the increase of grain size. Reverse austenite is believed to influence
directly in the magnetic properties of maraging 300 steel.

Keywords: maraging steel, grain size, magnetic properties, reverse austenite.
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1. INTRODUCAO

Os ag¢os maraging, cujo nome refere-se ao mecanismo de endurecimento da matriz
martensitica (mar) pelo do tratamento térmico de envelhecimento (aging), sdo ligas
quaternarias de Ni-Co-Mo-Ti desenvolvidas por Clarence George Bieber na década de 60
na International Nickel Company. Sdo materiais que apresentam um equilibrio entre alta
resisténcia mecanica e tenacidade, além da boa soldabilidade. Com isso, torna o produto
ideal para aplicagdo em componentes de industrias nucleares, bélicas, aeronauticas e
vasos de pressdo PADIAL et al (1994); PADIAL et al (2002).

Os agos maraging mais comuns sdo os da classe 300. Para 0 ago maraging 18%Ni
(300), o nimero 300 corresponde ao limite de escoamento da liga (ha unidade Ksi) apds
o envelhecimento. O primeiro tratamento térmico no qual os agos maraging sao
submetidos € a solubilizacéo e ao final, apresentam uma microestrutura martensitica que,
devido a quase isencdo de carbono na composi¢do, ndo apresentam grandes distorcoes
no material pois a estrutura martensitica da matriz Fe-Ni é de baixa dureza e ndo
demanda elevadas velocidades de resfriamento para sua formacdo. Dessa forma, na
condic&o solubilizada, sdo facilmente usinados MAGNEE et al (1974) PADIAL et al
(1994).

No envelhecimento, a combinagdo de cobalto e molibdénio contribui para o
endurecimento devido ao efeito sinérgico que os elementos possuem de aumentar a
dureza na matriz martensitica ferro-niquel de baixo carbono, conferindo ao material alta
resisténcia mecanica e, com a solubilizacdo, apresentam boa ductilidade e
conformabilidade DECKER et al (1979). A combinacdo desses dois tratamentos térmicos
forma uma estrutura martensitica de corpo centrado apresentando uma excelente
combinacéo de resisténcia mecanica e tenacidade, em relacdo as demais classes de agos
e ligas de elevada resisténcia.

O proposito deste trabalho é entender a influéncia do tamanho de grao e as suas
mudancgas decorrentes das séries de tratamentos térmicos de solubilizagdo e
envelhecimento do aco maraging 18% Ni 300 em suas propriedades magnéticas. Devido
a utilizacdo destes acos em rotores de ultracentrifugas, o material deve apresentar, além
de propriedades mecéanicas adequadas, propriedades magnéticas tais como magnetizacédo
de saturacdo, magnetizacdo remanente e forca coercitiva tipicas de materiais

magneticamente macios.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Realizar um estudo a respeito da influéncia do tamanho de grdo nas propriedades
magnéticas analisando os seguintes para@metros: magnetiacao de saturacdo, magnetizacao

remanescente, forga coercitiva, e ruido magnético Barkhausen do ago maraging 300.

2.2. Objetivos Especificos

e Auvaliar o crescimento do tamanho de grdo austenitico nas diferentes temperaturas do
tratamento térmico de solubilizag&o;

e Investigar a presenca de austenita reversa na amostra através do ensaio de DRX;

e Estudo dos parametros magnéticos atraves da técnica VSM;

e Estudo da influéncia do tamanho de graos nas propriedades magnéticas por meio do

ensaio de ruido Barkhausen;
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3. REVISAOBIBLIOGRAFICA

3.1. Acos Maraging

Ao longo dos grandes combates armamentistas do século passado, a tecnologia
foi beneficiada através do desenvolvimento de materiais que pudessem suprir as novas
exigéncias de resisténcia mecénica, tolerancia a temperatura e baixa densidade. Nesse
cenario, na década de 1950, o aco maraging foi criado apresentando inicialmente em sua
composicao aluminio (Al), niquel (Ni) e titanio (Ti) e, posteriormente, na década de 1960,
foram adicionados o cobalto (Co) e molibdénio (Mo).

As especificidades dos acos maraging os destacam em relacdo a outros agos
quando comparado tenacidade, resisténcia mecénica e limite de escoamento GUIZA et al

(2017). A Tabela 1 relaciona as areas de utilizacdo com suas respectivas aplicacdes.

Tabela 1 - Relagdo dos campos e aplica¢des dos acos maraging.

Campo Aplicacdes

Aeroespaciais Pecas para avides, componentes de foguetes, eixos de motores etc.

Nucleares Componentes para ultacentrifugas de enriquecimento de uranio.

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

Maquinarios Parafusos, engrenagens, eixos de altissima solicitagdo mecanica, molas belleville,

rolamentos etc.

Manufatura Puncdes para forjamento a frio, ferramentas para extrusao, coquilhas para fundicéo

de aluminio e zinco, moldes para fabricacdo de pecas pléasticas etc.
de Pecas

Fonte: adaptado de GUIZA et al, (2017); SHA e GUO et al (2009)

As pesquisas para 0 desenvolvimento dos acos maraging foram iniciadas por
Clarence Bieber que, inicialmente, tinha o objetivo de analisar o magnetismo de ligas Fe-
Ni. Em 1958, ao criar a liga Fe-Ni-Ti-Al com 25%Ni, Clarence introduziu o estudo do
aumento da resisténcia mecanica por meio do envelhecimento da martensita, mas tinha o
contratempo da temperatura Mi (inicio da transformacéo de austenita para martensita)
estar abaixo da temperatura ambiente PADIAL et al (1994).

Considerando o sistema binario Fe-Ni, as transformacdes de fases sofridas pelos

acos maraging sdo diretamente relacionadas com as caracteristicas do lado de maior



porcentagem de ferro do diagrama de fases do sistema binario Fe-Ni. DAYANE et al
(2019). O diagrama da Figura 1 apresenta as fases L (liquido), Fe & (solugdo solida —
ferrita 6), y (Fe, Ni) (solugdo so6lida — austenita), o (solug@o solida — ferrita alfa) e FeNi3
(composto intermetélico). A fase martensitica surge com o resfriamento rapido a partir
do campo y (reagdo y — a2) PARDAL et al (2004).

Figura 1 - Diagrama de fases do sistema binario Fe-Ni.
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Fonte: adaptado de THE MATERIALS INFORMATION SOCIETY et al (1996)

Na Figura 2(a) tem-se a representagdo do diagrama metaestavel com o
resfriamento da austenita cubica de face centrada (CFC) para a martensita cibica de corpo
centrado (CCC) por mecanismo adifusional, através do cisalhamento da rede cristalina, e
a reversdo da austenita a martensita no aquecimento (SCHMIDT et al, 1990). As
transformacOes de fase para austenita e martensita durante, respectivamente, o
aquecimento e resfriamento, resultam em uma histerese térmica diretamente proporcional
ao total de niquel na liga MAGNEE et al (1974). Na Figura 2(b) é possivel visualizar com
o diagrama de equilibrio que, com teores de niquel acima de 30%, ferrita e austenita sao
as fases presentes em baixas temperaturas.

Os elementos que que compdem a liga dos agos maraging influem
significativamente a temperatura Mi, no entanto, as caracteristicas de transformagao sdo

independentes da taxa de resfriamento. Com excessdo do cobalto, o niquel e demais
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elementos da composicdo tendem a baixar a taxa de transformacao da martensita, ou seja,
diminuir a temperatura Mi. O cobalto, nesse cenario, tem a funcdo de aumentar Mi,
viabilizando a adi¢cdo de grandes quantidades de outros componentes, como titanio e
molibdénio, e ainda assim garantir que na temperatura ambiente a transformacao para
martensita tenha ocorrido em toda a microestrutura PADIAL et al (1994).

Como observado na Figura 2, com porcentagens mais altas de niquel na

composicao (> 30%Ni), a martensita ndo ¢ a fase de equilibrio em baixas temperaturas.
Entre 10%Ni e 25%Ni tem-se uma reduc¢&o da taxa de resfriamento necesséria para formar
uma microestrutura totalmente martensita a temperatura ambiente, pois as temperaturas

Mi e M¢ temperaturas inicial e final da transformac&o da austenita em martensita) estaréo
acima da ambiente PADIAL et al (2002).

Figura 2 - Diagrama de fases para o sistema Fe-Ni metaestavel (a) e de equilibrio (b).
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Fonte: Adaptado de SCHMIDT et al (1991).

A fim de obter um material que atendesse, simultaneamente, boa soldabilidade,
tenacidade, alta resisténcia mecénica e uma estrutura totalmente martensitica na
temperatura ambiente, Clarence continuou as pesquisas e desenvolveu a liga com 20%Ni
e, posteriormente, com 18%Ni PADIAL et al (1994). Esta ultima apresentou melhor
resposta ao envelhecimento, mas com uma diferenga em sua composicao, houve a adicédo
de cobalto e molibdénio como elementos endurecedores da martensita na matriz Fe-Ni,

desenvolvendo trés novas composi¢des 18%Ni (200), 18%Ni (300) e 18%Ni (350),
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considerados altamente ligados e com baixo carbono. Nas Tabelas 2 e 3 estdo expostas as

composicdes inicial, dos primeiros acos maraging desenvolvidos, e da liga mais usual.
Os acos maraging sdo submetidos aos tratamentos térmicos de solubilizagdo, no

qual é obtida a matriz martensitica, normalmente com porcentagem nula de austenita

retida, e, em seguida, o endurecimento por precipitacédo € produzido pelo envelhecimento.

Tabela 2 - Composicéo quimica dos primeiros agos maraging.

Liga Ni Ti Al Nb
25%Ni 24,8 1,6 0,2 0,4
20%Ni 20,0 1,7 0,2 0,4

Fonte: Adaptado de BIEBER et al (1979).

Tabela 3 - Composicdo quimica dos agos maraging 18% Ni das classes 200, 250, 300 e 350.

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

(200) 17-19 8-9 3-3,5 0,05-0,15 0,05-0,25
(250) 17-19 7-8,5 4,6-5,2 0,05-0,15 0,3-0,5
(300) 17-19 8,5-9,5 4,6-5,2 0,05-0,15 0,5-0,8
(350) 17,5-18,5 12-12,5 3,8-4,6 0,05-0,15 1,4-1,7

Fonte: adaptado de MAGNEE et al (1974).

H& uma vertente de estudo dos acos maraging, iniciadas no final da década de 70,
na qual o objetivo era reduzir o custo das ligas e aperfeicoar as propriedades mecanicas e
fisicas. DECKER et al (1988). Apoiado nisso, desenvolveu-se ligas com teores menores
ou inexistentes de cobalto na composi¢cdo quimica, em razdo do alto custo e falta de
disponibilidade do elemento. Para suprir as fungdes exercidas pelo cobalto nas
transformac0es e propriedades do material, foi necessario reduzir o teor de molibdénio e
aumentar a porcentagem de titanio, garantindo uma estrutura totalmente martensitica e

niveis de resisténcia importantes PADIAL et al (1994).
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3.2. Efeito dos Elementos de Liga

Decker e sua equipe deram continuidade ao trabalho iniciado por Clarence Bieber
e a partir da década de 60 foram desenvolvidos os a¢cos maraging 18%Ni com adi¢do de
cobalto e molibdénio, mas, antes disso, as primeiras ligas tinham em sua composicédo
apenas niquel, titanio e aluminio. A liga 18%Ni possui altissima resisténcia mecanica
apos os tratamentos térmicos adequados, todavia, tendo como base o sistema Fe-Ni,
acima de 24%Ni h& uma consideravel reducdo da resisténcia em virtude da retencdo da
austenita na estrutura martensitica PADIAL et al (1994; 2002).

Nos acos maraging o carbono é tido como uma impureza e procura-se o0 teor
menor possivel, afim de evitar ou minimizar algumas ocorréncias indesejadas como a
formacéo dos carbonetos de titanio e molibdénio, que afetam as propriedades mecénicas,
de ductilidade, tenacidade e soldabilidade PADIAL et al (1994; 2002).

O molibdénio é um dos elementos mais relevantes como agente endurecedor pela
precipitacdo da fase NizMo. Observa-se que, adicionando 0,1%Mo, o limite de
escoamento do material eleva em torno de 16,7 MPa. O titanio também atua como agente
endurecedor nesse ago, de forma menos significativa que o molibdénio, mas existem
restricdes quanto a quantidade, quanto maior o teor de titdnio maior sera a formacao dos
carbonetos Ti(C, N), validando a importancia de um baixo teor de carbono PADIAL et al
(1994; 2002).

O cobalto atua em duas frentes nos agcos maraging. A primeira € aumentando as
temperaturas Mi e Mf, assegurando uma microestrutura completamente martensitica a
temperatura ambiente apos a solubilizacdo. A segunda é atuando no endurecimento por
envelhecimento ao diminuir a solubilidade do molibdénio na matriz martensitica e, por
consequéncia, aumentar a precipitacdo do NisMo PADIAL et al (1994; 2002).

O aluminio possui acdo desintoxicante e aumenta a resisténcia ao impacto quando
adicionado até 0,1%Al. Acima de 0,2%Al diminui a ductilidade e tenacidade do aco.
Silicio e manganés, se adicionados acima de 0,12% individualmente, interferem na
tenacidade do material. Enxofre e nitrogénio tém acdo fragilizante, prejudicando as
propriedades mecénicas, no caso do enxofre, devido a formacéo de inclusbes de sulfeto
de titdnio PADIAL et al (1994; 2002).
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3.3. Tratamentos Térmicos do Agos Maraging

3.3.1. Solubilizagéo

O primeiro tratamento térmico ao qual os acos maraging sdo submetidos é a
solubilizacdo, onde recomenda-se que as ligas 18%Ni (200), 18%Ni (250), 18%Ni (300)
e 18%Ni (350) sejam aquecidas acima da temperatura Af (temperatura final de
transformacéo para a austenita), ou seja, aproximadamente 820 °C por um periodo de 1
h. O tempo € 0 necessario para garantir que os elementos de liga estejam em solugéo
solida e aliviar tens@es residuais existentes devido a algum trabalho a quente ou a frio no
material PADIAL et al (2002).

Uma solucdo sélida se forma quando atomos de soluto sdo acrescentados ao
material sem alterar a estrutura cristalina ou formar uma nova, de forma analoga, seria a
adicdo dos elementos de liga nos agos maraging. Estes &tomos distribuem-se aleatéria e
uniformemente, formando uma composicdo homogénea. Para a solucdo solida
substitucional, os atomos de soluto repdem ou substituem os do material, representado na
Figura 3, sendo medido o grau de dissolucdo através do fator do tamanho atémico,
estrutura cristalina, eletronegatividade e valéncia entre soluto e hospedeiro CALLISTER
et al (2012).

Figura 3 - Representacdo esquematica do posicionamento da impureza substitucional

e

Fonte: Adaptado do CALLISTER et al (2012).
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Durante o resfriamento, a austenita pode apresentar trés reacdes diferentes. A
primeira € uma fragilizacdo dos contornos de gréo devido a precipitacdo de M (C, N). A
segunda ¢ o chamado “ausaging”, que se refere ao envelhecimento do campo austenitico
com a precipitacdo de compostos intermetélicos. Dado o objetivo no presente trabalho, a
terceira reacdo sera o foco de estudo e esta relacionada a transformacéo da austenita na
fase martensita de acordo com o percentual de niquel, na Figura 2(a) é possivel ver como
essa dependéncia acontece PADIAL et al (1994; 2002).

O resfriamento é feito ao ar até a temperatura ambiente, obtendo uma estrutura
totalmente martensitica. Uma vez que a porcentagem de carbono € baixa nesses acos,
aproximadamente 0,03%C, forma-se uma martensita cubica de corpo centrado (CCC) em
forma de ripas com alta densidade de discordancias, dureza relativamente baixa, dictil e
tenaz, porém ndo ha grandes variagdes volumétricas PADIAL et al (2002).

3.3.2. Envelhecimento

O segundo tratamento térmico confere aos acos maraging a alta resisténcia
mecanica caracteristica desse material por meio de uma precipitacdo fina e uniforme de
compostos intermetalicos nas discordancias e ripas da martensita. Normalmente, o
material € exposto a temperaturas de 450 a 510 °C por um periodo entre 3 e 6 horas
PADIAL et al (2002).

Tendo o molibdénio como principal endurecedor e cobalto na composicéo do aco,
durante o envelhecimento, tem-se a precipitacdo de NisMo ortorrdmbico na zona rica em
molibdénio e, se houver um envelhecimento prolongado, observa-se a transformacao da
fase NisMo metaestavel, com melhor ajuste a matriz martensitica CCC, para a fase de
equilibrio FezMo hexagonal PADIAL et al (2002).

Uma exposicao prolongada a temperatura de envelhecimento ird evidenciar um
pico maximo de dureza e, entdo, comecard a reduzir. Esse processo é chamado de
superenvelhecimento e estd exemplificado na Figura 4 CALLISTER et al (2012). A
dureza sofre uma reducdo devido a decomposicdo da matriz martensitica nas fases de
equilibrio austenita e ferrita, no entanto, as rea¢fes que induzem ao endurecimento séo
mais rapidas dos que as de reversdo as fases de equilibrio. Acredita-se que esse fendmeno

ocorre em razao da auséncia de um estagio de incubacéo e da acelerada difusao
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ocasionada pela alta densidade de discordancias da matriz pés solubilizacdo, além do

elevado grau de supersaturacdo do soluto PADIAL et al (2002).

Figura 4 - Diagrama representando o superenvelhecimento

Resisténcia ou dureza

Logaritmo do tempo de envelhecimento

Fonte: Adaptado do CALLISTER et al (2012).

Apos diversas pesquisas, identificou-se os varios precipitados que se formam
durante o envelhecimento. Na Tabela 4, estdo expostos os precipitados, suas estruturas

cristalinas e os materiais os quais tém ocorréncia DECKER e FLOREEN et al (1988).

Tabela 4 - Fases endurecedoras dos acos maraging

Fase Estrutura Ocorréncia
NisMo Ortorrdmbica 18 Ni% (250)
n-NisTi D0O24-Hexagonal Ordenado 57 Alto Grau De Ti 18Ni% (350), T-
250
NizV Hexagonal Compacta Com 7%V
NisW Ortorrdmbica Com 7% W
Fe2(Mo, Ti) Laves Hexagonal Alto Mo 18Ni% (400), Ti
ESuperenvelhecimento
o-FeMo Tetragonal Com Baixo Ni E Alto Mo
o-FeTi Cscl Cubico Com Baixo Ni E Alto Ti
U-FezMos Hexagonal Com Alto Cr, Baixo Ni, Alto Mo
R-(Mo-Co-Cr) Hexagonal Rémbico Ligas Ni-Co-Mo-Cr
X -(Fe-Cr-Mo) Cubica De Corpo Ligas Ni-Co-Mo-Cr

Fonte: Adaptado do DECKER e FLOREEN et al (1988).
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Em tratamentos térmicos de envelhecimento acima de 450 °C tem-se formacao de
compostos intermetalicos do tipo AsB, pois ha um ordenamento das espécies atdmicas
TEWARI et al (2000). A Figura 5 exibe os precipitados formados em baixas e altas

temperaturas.

Figura 5 - Curvas TTT referentes a formacéo de precipitados em a¢os maraging.
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Fonte: Adaptado de TEWARI et al (2000)

3.4. Austenita Reversa

O elemento niquel estabiliza a fase austenita, desse modo, regides do material com
maiores teores de niquel e molibdénio favorecem a reversdo, enquanto teores mais
elevados de cobalto e titdnio retardam, formando a chamada austenita retida
VISWANATHAN et al (1996). O estudo da reversdo da austenita é de grande
importancia e interesse considerando seu impacto nas propriedades mecanicas e
magnéticas nos acos maraging RAO et al (2006).

A reversdo da austenita é frequentemente associada ao enriquecimento de niquel
da matriz, que pode ocorrer por meio do aquecimento isotérmico da liga, resultando na
dissolucdo de precipitados em zonas ricas em niquel, ou quando 0 aco é exposto a um

ciclo térmico entre a temperatura ambiente e a temperatura As, na qual a transformacéo
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austenitica é finalizada comforme o esquema a1 — a2 + y VISWANATHAN et al (1996);
RAO et al (2006); AHMED et al (1994); PETERS et al (1968):

3.5. Propriedades Magnéticas

No mundo moderno, diversos dispositivos, como televisdes, computadores,
geradores, transformadores de energia, possuem funcionamento a base de conceitos do
magnetismo. O magnetismo é um fenémeno no qual os materiais exercem uma influéncia
de atracdo ou repulsdo uns sobre os outros e todas as substancias sdo afetadas, em menor
ou maior grau, pela atuacdo de um campo magnético CALLISTER et al (2012).

A familiaridade com alguns conceitos basicos é necessaria para compreensdo da
atuacdo e particularidades das propriedades magnéticas. Os dipolos magnéticos sdo tidos
como pequenos imas que compdem os materiais e, ha presenca de um campo magnético,
os dipolos tendem a seguir uma orientacdo devido ao torque gerado pela forca do campo
CALLISTER et al (2012).

Na Figura 6a (espira “livre”) e 6b (espira em torno de um material sélido) nota-se
que a intensidade do campo magnético H gerado por uma bobina depende do nimero de
espiras N, da corrente | aplicada ao sistema e do comprimento da bobina I. A densidade
do fluxo magnético sinalizada por B indica a magnitude interna ao material, imposta pelo
campo H. A densidade, por sua vez, esta diretamente ligada a permeabilidade [, que se
refere a uma propriedade especifica do meio CALLISTER et al (2012).

Figura 6 - Representacdo esquematica de um campo magnético induzido por uma bobina.
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Fonte: Adaptado do CALLISTER et al (2012).
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As propriedades magnéticas macroscopicas sao efeito dos momentos magnéticos
e estes, resultam da soma de todos 0s momentos dos elétrons de um material, dessa forma,
se todas as camadas eletrdnicas de um atomo estdo preenchidas, ha um cancelamento
muUtuo e 0 momento é zero. Logo, esse material ndo tem potencial para a magnetizagdo
permanente CALLISTER et al (2012).

Um paréametro que influi diretamente é a temperatura. Com 0 aumento desta, 0s
momentos tendem a tomar dire¢Bes aleatoria em consequéncia do maior movimento
térmico dos atomos. O aumento da temperatura também influi na magnetizacdo de
saturacdo, que diminui inicialmente bem lentamente e entdo cai abruptamente para zero,
na chamada temperatura de Curie Tc. O magnetismo de uma substancia depende da
interacdo entre os elétrons e os dipolos e 0 campo magnético, dado origem a trés tipos
chamados diamagnetismo, paramagnetismo e ferromagnetismo CALLISTER et al
(2012).

No diamagnetismo, a magnitude do momento do campo aplicado é pequena ao
ponto de ndo garantir o magnetismo permanente na substancia. Ocorre o alinhamento dos
dipolos, do sentido contrario ao campo externo aplicado como exposto na Figura 7(a),
mas quando o campo o retirado, o material volta a sua formagdo inicial. No
paramagnetismo acontece de forma semelhante, 0 magnetismo sé existe enquanto um
campo é aplicado, diferindo apenas em um ponto. Os materiais que apresentam esse tipo
de magnetismo possuem o preenchimento incompleto dos orbitais e, por isso, cada atomo
tem um momento dipolo permanente, pois o cancelamento é incompleto. Entretanto, as
orientacdes dos dipolos sdo aleatorias e nao resultam numa magnetizacdo sem uma forca
externa, Figura 7(b) CALLISTER et al (2012).

Figura 7 - Representacdo do alinhamento dos dominios de um material diamagnético (a) e
paramagnético (b).
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Outros materiais, como 0s metais de transicdo ferro, cobalto, niquel e algumas
terras raras, possuem momento magnético permanente mesmo na inexisténcia de um
campo externo, essa é a definicdao do ferromagnetismo. Isso acontece devido a existéncia
de momentos dipolo diferentes pelo preenchimento incompleto dos orbitais eletrénicos,
mas, diferente dos paramagnéticos, a juncdo das interacdes reflete em um alinhamento
interno desses momentos na substancia. Para os ferromagnéticos, a magnetizacdo de
saturacdo Ms acontece quando todos os dipolos magnéticos estdo orientados com o campo
externo aplicado CALLISTER et al (2012).

3.6. Dominio e Histereses

Os materiais ferromagnéticos possuem os dominios, considerando a temperatura
do sdlido abaixo de T. que sdo zonas de pequeno volume magnetizados a nivel de
saturacdo, nas quais € identificado o alinhamento de todos os momentos de dipolo em
uma direcdo. Em um Unico material é constatado inimeros dominios e todos podem exibir

orientagdes divergentes, como esquematizado na Figura 8 CALLISTER et al (2012).

Figura 8 - Reapresentacdo esquematica de dominios em um material magnético.
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A Figura 9 representa 0 comportamento da densidade de fluxo B em funcéo da
intensidade de campo H e a inclinagdo da o valor da permeabilidade do material. A curva
comega na origem, onde os dois pardmetros sdo iguais a zero e os dominios estdo
orientados aleatoriamente (detalhe da letra U). Entdo ha uma inclinacdo da curva em
resposta a densidade de acordo com o aumento da intensidade do campo aplicado e 0s
dominios alinhados em dire¢Ges favoraveis em relacdo ao campo comegam a crescer
(detalhes das letras V a X). Incialmente a curva tem uma resposta mais lenta, depois mais
rapida e, nesse ponto, a amostra macroscopica torna-se um Unico dominio (detalhe da
letra Y). Por fim, ha uma estabilizacdo de forma que H n&o exerce influéncia em B, é 0
ponto de saturacdo Bs, no qual o dominio estd totalmente alinhado com o campo
CALLISTER et al (2012).

Figura 9 - Representagdo da curva de B em funcéo de H.
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Fonte: Adaptado do CALLISTER et al (2012).

A partir da saturacdo, ha uma inversdo da dire¢cdo do campo e H sofre reducdo de
intensidade alterando a caracteristica da curva, uma vez que esta ndo retorna o seu
caminho original, projetando uma defasagem do campo B em relacédo ao H e produzindo
0 chamado efeito de histerese, exposto na Figura 10 CALLISTER et al (2012).
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Figura 10 - Representacdo esquematica da curva de histerese para um material ferromagnético.
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Fonte: Adaptado do CALLISTER et al (2012).

Quando o campo magnético for nulo H = 0, ou seja, o material estard
desmagnetizado, existira uma densidade de fluxo residual remanescente, chamada
remanéncia Br. Para alcancar uma densidade B = 0, aplica-se um campo H negativo de
intensidade -Hc, denominado forca coerciva ou coercividade. O comportamento dos
dominios ocorre de forma inversa ao que foi descrito para a figura 10. Com a continuidade
do campo aplicado na direcdo inversa, a saturacédo € atingida no sentido oposto, no ponto
S’. Nesse momento, ha novamente a inversao do campo aplicado H, produzindo tanto
uma remanéncia negativa -Br, em seguida, uma coercibilidade positiva Hc e por fim o
ciclo de histerese é concluido quando a curva tem a chegada no ponto de saturacdo inicial
CALLISTER et al (2012).

3.7. Efeito Barkhausen e RMB

O pesquisador Heinrich Barkhausen realizou um experimento no qual um material
ferromagnetico envolto de uma bobina foi submetido a um campo magnético variavel, de
forma lenta e suave, a fim de detectar variacGes da magnetizacdo. Como resultado, foram
detectados pulsos e, ainda que o campo de magnetizacdo fosse mudado lentamente, as
descontinuidades prosseguiam BARKHAUSEN et al (1919); GRIJALBA et al (2010).

O ruido magnético de Barkhausen (RMB) induz mudancas irregulares através de

variacdes abruptas, os chamados saltos Barkhausen, e irreversiveis na magnetizacéo do
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material. Outra maneira de definir o RMB é relacionando a sua dependéncia aos
movimentos das paredes de dominio. Discordancias e deformacdes na rede, presenca de
grdos em materiais policristalinos, presenca de inclusdes, precipitados, impurezas ou
tensdes localizadas na estrutura cristalina dos materiais que funcionam como centros de
aprisionamentos das paredes dos dominios, se tornando uma barreira a movimentagéo
destas. O ruido magnético Barkhausen aparece quando os movimentos dos dominios
vencem as barreiras existentes no material por meio dos saltos magnéticos KITTEL et al
(1949); GRIJALBA et al (2010); FARIAS et al (2005).

A Figura 11 esquematiza um ciclo completo de magnetizacdo (histerese) e no
detalne em destaque, observa-se que a curva ndo é tdo suave quanto aparenta em
decorréncia dos movimentos das paredes dos dominios pelas barreiras existentes, ou seja,
0s degraus representam os saltos Barkhausen. As linhas verticais dos degraus indicam o
movimento escalonar de um conjunto de fronteiras e as linhas horizontais indicam o
momento para o proximo movimento BOHN et al (2005); FARIAS et al (2005).

Figura 11 - Curva de histerese destacando as descontinuidades que produzem o RMB.

BE 4

Fonte: Adaptada do CAMPOS et al (2009).

Por meio das bobinas, que possuem leitores sensoriais, 0s pulsos de tensdo
emitidos para capturar as descontinuidades sdo capturados e a tensdo é lida em funcao de
B e est dada pela lei de indugdo de Faraday-Lenz MORGAN et al (2013); TUMANSKI
et al (2007):

do
V=-n_ Equacio 1
o (Equacdo 1)
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Onde:
n = nimero de espiras da bobina

dop/dt = taxa de variacdo do fluxo magnético

Na figura 12 é exposto uma representacdo esquematica do modelo experimental
para a medicdo do RMB, no qual um fluxo magnético ¢ passa pela bobina com n voltas
produzindo mudancas abruptas e irreversiveis da magnetizacdo, chamadas de saltos
Barkhausen KITTEL et al (1949).

Figura 1 - Representacdo esquematica para a medicdo do RMB.
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Fonte: adaptada do MORGAN et al (2013)

Alguns parametros como frequéncia de magnetizacdo, dureza, intensidade de
magnetizacdo, tamanho de grdo, tensdes mecéanicas, profundidade da medida do RMB,
influenciam no sinal RMB e na sua medicdo MORGAN et al (2013). Dessa forma, o
RMB tem variadas possibilidades de andlise, mas o procedimento mais usado é a
distribuicdo de amplitude do sinal para a determinacdo do seu valor médio, tambem
conhecido por Root Mean Square (RMS) GRIJALBA et al (2010). O valor RMS é
utilizado para quantificar os sinais RMB ao longo do dominio. Para cada sinal, o valor é
definido pela expressio MORGAN et al (2013).:

n i 2
RMSgryp = /—lel(:ilvm) (Equacio 2)
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onde:

RM Srms = valor RMS dos sinais Barkhausen em Volts;
Vi = voltagem medida em um determinando instante;
Vm = valor médio do sinal;

n = namero de observagdes ou pontos (tempo) do sinal.

Foram realizados testes em amostras de ferro e observou-se que o sinal RMB
diminuia conforme o aumento do tamanho de grdo, assim, conclui-se que sdo grandezas
inversamente proporcionais, logo, uma grande quantidade de emissdo de pulsos é um
indicador de grdos menores GATELIER-ROTHEA et al (1998); TITTO et al (1976);
RANJAN et al (1987). Uma quantidade maior de contornos de gréos reflete em emissdes
mais intensas do sinal RMB, pois 0s contornos funcionam como locais de ancoragem
BERTOTTI et al (1990) e NG et al (2003).

Os sinais magnéticos de Barkhausen (MB) e acusticos Barkhsauen (AB) sdo
sensiveis ao tamanho do grao e podem ser usados para medir o tamanho do gréo de forma
ndo destrutiva. Posto isso, na Figura 13(a), nas amostras de niquel, os sinais MB e AB
foram modificados uma vez que o tamanho de gréo sofreu alteracdo. Ja na Figura 13(b),
também ha modificagdo nos sinais, pois a densidade dos precipitados MnS existentes e a
segregacdo do fosforo nos contornos de gréos alteraram o tamanho de grdo RANJAN et
al (1987).

Figura 13 - Micrografia Optica das amostras de niquel (a) e aco com baixo teor carbono (b)
submetidas aos sinais MB e AB.

Fonte: RANJAN et al (1987).



4. METODOLOGIA

4.1. Materiais

Foram utilizadas no trabalho amostras de aco maraging da classe 300, fornecidos
pelo Centro Tecnoldgico da Marinha em S&o Paulo, em forma de discos com dimensfes
de 33,3 cm de didmetro por 1,0 cm de espessura. A composi¢do quimica, cedida pelo
fabricante, estd apresentada na Tabela 5 e os discos foram recebidos na condi¢do de

solubilizacéo prévia a 820 °C.

Tabela 5 - Composi¢do quimica (em % de massa) do aco maraging 300.

Aco maraging 300
Ni Co Mo Ti Al C Fe
18,28 9,41 4,73 0,73 0,071 0,0043 Bal.

Fonte: Prépria autora.

4.2. Caracterizacdo Microestrutural e Tratamentos Térmicos Realizados no
Aco Maraging 300

O processo de elaboracao da caracterizacdo das propriedades magnéticas consistiu
na confeccdo de discos e retangulos, passando por um processo de solubilizacdo a 840,
950, 1050 e 1150 °C durante 1,0 hora, para posteriormente passar por um tratamento
térmico de envelhecimento a 480°C/3h e 560°C/1h. Em seguida, foram realizados 0s
ensaios de Magnetizagdo por Amostra Vibrante, onde os parametrosforca coerciva (Hc),
Magnetizacdo de saturacdo (Ms), e magnetizacdo remanescente (Mr) foram avaliadas,

assim como o ruido magnético Barkhausen em fun¢édo do tamanho de grao.

4.3. Simulagao Termodinamicas

Realizou-se um estudo termodinamico através do software Thermo-Calc® para
encontrar as temperaturas dos tratamentos térmicos de solubilizacéo e de envelhecimento.
Como entrada de dados, foram fornecidas a composi¢do quimica do aco maraging 300 e
a faixa de temperatura entre 400 °C e 1400 °C. O banco de dados TCFEG6 foi utilizado
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para estimar as fases previstas, pelo uso do software para estimar as fases que estariam

presentes na liga quando o ponto de equilibrio termodindmico fosse atingido.

4.4. Tratamento Térmico de Solubilizagao

Com objetivo de analisar a influéncia do tratamento térmico de solubilizacdo no
crescimento do gréo da austenita prévia e, posteriormente, a influéncia do tamanho de
grdo nas propriedades magnéticas, foram propostas quatro temperaturas de solubilizacdo:
840, 950, 1050, e 1150 °C por 1 h. As amostras foram cortadas nas dimensdes 11,0 mm
x 10,0 mm x 5,00 mm e colocadas no forno mufla da marca EDG Equipamentos®,
modelo 3200, para realizagdo do tratamento térmico de solubilizacdo. Ap6s 0s

tratamentos térmicos, as amostras foram resfriadas ao ar.

4.5. Caracterizacdo Microestrutural apés Solubilizagédo

As amostras passaram pela preparagdo metalogréfica utilizando lixas de 100, 220,
320, 400, 600, 800, 1200, 2000 e 2500 mesh para o lixamento. O processo de polimento
foi realizado com Alumina (Al203) de granulometria 1 p e 0,05 p. As amostras foram
lavadas com agua destilada e secadas ao ar quente com auxilio de um secador. Para
revelar os grdos de austenita prévia, foi realizado um ataque eletrolitico (Tabela 6),
escalonando o tempo de ataque entre 30 minutos e 20 segundos. Esse mesmo

procedimento foi realizado para as amostrar solubilizadas e envelhecidas.

Tabela 6 - Parametros do ataque eletrolitico para revelar o contorno de grdo austenitico.

Contorno de Gréao da Austenita Prévia (Amostra Solubilizada)

Reagente Parametros
20% de acido cromico (H2CrO4) 10 volts (DC), tempo escalonado

Fonte: Propria autora.

Em seguida, foram feitas imagens das superficies atacadas para registrar o gréo
da austenita prévia com uso do microscopio 6ptico da marca Zeiss modelo Axio Imager
M2m pertencente ao Laborat6rio de Caracterizacdo de Materiais do Departamento de
Engenharia MetalUrgica e de Materiais da Universidade Federal do Ceara.
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4.6. Tratamento Térmico de Envelhecimento

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

4.7. Medidas de Tamanho de Grao ap6s Envelhecimento

Através da norma ASTM E 112-96 (2004) foram realizadas as medidas de
tamanho de grdo das amostras. Foram escolhidos 30 gréos e feitos 7 medidas em cada.
Para processamento das medidas do grdo foi usado o software ImageJ (2016).

4.8. Caracterizacao da Estrutura Martensitica

Apos preparacdo metalografica e caracterizacdo do tamanho de grdo, foram
escolhidas condicGes especificas (Tabela 7) para analise das estruturas martensiticas
presentes nos acos maraging 300. O ataque realizado esta especificado na Tabela 8. Os
resultados foram analisados por microscopia Optica (MO) em um equipamento marca
Zeiss modelo Axio Imager M2m e microscopia eletrénica de varredura (MEV) usando
um equipamento PHILIPS® modelo XL30 da Universidade Federal do Ceara (UFC).

Tabela 7 - Condicdes de tratamentos térmicos para a caracterizagdo da estrutura martensitica.

Tratamento Térmico

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

Fonte. Propria autora.

Tabela 8 - Reagentes utilizados para caracterizacdo da estrutura martensitica.

Regentes Composicdo Quimica Tempo de ataque
Vilella Acido picrico (1g) + HCI (5ml) + etilico 3 a 10 s sob imersio
(95%)
Nital 4% HNOs (4%) em etilico 3 a10ssobimersao

Fonte. Prépria autora
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4.9. ldentificacdo das Amostras

A identificacdo ocorreu de acordo com os tratamentos térmicos realizados
conforme Tabela 9. As amostrar foram divididas em dois grupos: primeiro grupo
composto pelo aco maraging 300 solubilizado nas temperaturas ja mencionadas e
envelhecido a 480 °C/3 h e o0 segundo grupo composto pelo mesmo aco envelhecido a
560 °C/1 h. A solubilizacéo referente a cada temperatura, da menor para maior, varia na
ordem decrescente entre os algarismos 1 e 4. O envelhecimento é representado pelos
altimos algarismos da identificacdo como sendo 480 e 560. Por exemplo, a mostra S2-
560 indica 0 a¢o maraging 300 solubilizado a 950 °C por 1 h e envelhecido a 560 °C por
1h.

Tabela 9 - Identificacdo das amostras.

Grupos Amostras Solubilizacdo = Envelhecimento
Grupo 1 S1-480 840°C/1h 480 °C/3 h
S2-480 950 °C/1h
S3-480 1050 °C/1 h
S4-480 1150 °C/1 h
Grupo 2 S1-560 840°C/1h 560 °C/1 h
S2-560 950 °C/1 h
S3-560 1050 °C/1 h
S4-560 1150 °C/1 h

Fonte: Prépria autora.

Difracdo de Raio X (DRX)

Para realizar as medidas de DRX, as amostras envelhecidas a 560 °C por 1 h foram
lixadas até 400 mesh. As medicBes, com objetivo de detectar austenita revertida, foram
realizadas utilizando difractometro Philips® X'Pert Pro com uma radiacdo de CoKa
(0,1799 nm). A variacao do angulo 26 foi de 45° a 104°. Essa medida foi realizada apenas

para 0 segundo grupo de amostras, pois o envelhecimento das amostras do primeiro grupo
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(480 °C) até 50 h ndo forma a austenita revertida, como relatado em estudo anterior
SANTOS et al (2014).

4.10. Magnetdmetro de Amostra Vibrante (VSM)

Os ensaios de VSM foram realizados nas amostras da Tabela 9. Foi realizada a
metalografia nas amostras em seu tamanho original (10 mm x 10 mm 2,0 mm), utilizando
as lixas com granulacdo de 100, 220, 320, 400, 600 mesh. Em seguida, as amostras foram
cortadas em formado de disco com dimens@es de 3,0 mm de didametro e espessura entre
0,05 e 3,00 mm. Um maior detalhamento da preparacdo ¢ mostrado na Figura 14. As
medidas foram feitas utilizando um Magnetémetro de Amostra Vibrante (VSM) EGG
PAR modelo 4500. As medicOes foram feitas a temperatura ambiente com campo
méaximo aplicado de 5kOe (400 KA/s), com 1 ms de tempo total de medicdo de 30

minutos.

Figura 14 - Preparacdo da amostra para o ensaio VSM

) [ .
1. Amostra cortada na cutoff 2. Suporte para auxiliar ne lixamento
da peca. Fixacdo feita através de cera

3. Amostra apos o lixamento

4. Amostra cortada com tesoura e 5. Lixamento da amostra até o 6. Resultado final. Disco de maraging
fixada em suporte especificado para 0 ensaio 300 utilizada no ensaio magnético

Fonte: Propria autora.



4.11. Ruido Magnético Barkhausen (RMB)

As medidas de RMB foram feitas nas amostras de a¢co maraging 300 solubilizados
e envelhecidos a temperaturas de 480 °C/3 h e 560 °C/1 h com dimensdes de 0,98 mm x
0,87 mm x 0,20 mm. A preparacdo das amostras consistiu em lixamento com lixa de 220
mesh, borrifadas com &lcool e secadas com auxilio de um secador. Utilizou-se o mddulo
BarkTech para realizar o controle das variaveis de excitacdo e de processamento e
aquisicdo dos sinais de RMB, desenvolvido integralmente no Laboratério de Dinamica e
Instrumentagcdo do Departamento de Engenharia Mecénica da POLIUSP (Ladin-PME-
EPUSP). A sonda usada para encontrar as medidas RMB (Figura 12) era composta de um
yoke eletromagnético capaz de produzir um campo magnético alternado sob a amostra,
além de uma bobina para detectar o sinal RMB. O campo B variavel no tempo, produzido
usando um campo alternante H com frequéncia f, é responsavel por causar uma resposta
proporcional na bobina. O RMB ¢ isolado usando amplificacdo e o uso de filtros do tipo
passa-banda. Os resultados foram expressos utilizando a medida estatistica RMS (Root
Mean Square) e representa a raiz quadrada do valor quadratico médio (em volts) dos
sinais RMB o longo do tempo segundo a Equacdo 2 ja apresentada anteriormente. A

Tabela 10 apresenta os parametros usados para medida dos valores RMB.

Tabela 10: Resumo dos parametros que foram usados para as medidas do sinal RMB

RMB excitacdo (parametros) Valor
Frequéncia de amostra 350 kHz
Ndmero de medidas na amostra 35000
Frequéncia de excitacdo 10 Hz
Amplitude de excitagao 2V
Repeticoes 11

Fonte: Propria autora.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Simulacdo Termodinamica

Na Figura 15, tem-se a simulacdo termodindmica no qual é possivel prever as
fases, representadas no eixo y em fragdo de massa, nas respectivas temperaturas indicadas
no eixo X para o0 ago maraging 18%Ni classe 300. Até aproximadamente 640 °C, tem-se
a presengca das fases Mu, Ni3Ti e TiC. A partir dessa temperatura, ha uma dissolugéo das
fases e € nula a porcentagem das mesmas na microestrutura. Na temperatura aproximada
em 590 °C, ocorre a intersecdo onde as fases martensita e austenita estdo presentes
simultaneamente e, entdo, ha o decaimento da martensita e aumento da austenita. A fase
martensita estd presente no material até aproximadamente 660 °C, acima disso, simulagao
termodinamica prevé uma microestrutura 100% austenitica, que é a faixa de solubilizacéo

para esse aco.

Figura 15 - Comportamento das fases do ago maraging 300 de acordo com a temperatura.
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Fonte: prdpria da autora.
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5.2. Comportamento da Microestrutura com os Tratamentos Térmicos

A Figura 16 exibe as microestruturas com os resultados qualitativos para o
tamanho de gréo da austenita prévia, referente as amostras do aco maraging 300 apds o
tratamento térmico de solubilizacdo nas temperaturas de 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150
°C por 1 h. Para a Figura 16 (a) e (b), temperaturas 840 e 950 °C respectivamente, 0
crescimento € minimo, acontecendo de forma lenta devido, possivelmente, & presenca de
precipitados que atuam como barreiras a0 movimento das discordancias e impedindo o
crescimento do grdo. A partir de 1050 °C, o crescimento do grdo torna-se mais notorio,
isso porque o possivel sistema de ancoramento gerado pelos precipitados é desfeito, uma
vez que ha a dissolugdo destes na matriz. Na Figura 17, o grafico que relaciona tamanho
de gréo e temperatura de solubilizagdo mostra outra visualizacdo do comportamento do
crescimento do grdo, que é exponencial. Nota-se que 1050 °C é inicio de um aumento

acentuado.

Figura 16 — Micrografias Opticas com aumento 100x - Crescimento do grdo austenitico para as
amostras do aco maraging 300 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, ¢) 1050 °C e d) 1150 °C por
1h.

Fonte: prdpria da autora.

Figura 17 - Tamanho de gréo x temperatura de solubilizag8o para o aco maraging 300 solubilizado
nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C.
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Fonte: prdpria da autora.

Nas micrografias expostas na Figura 18, vé-se o comportamento do grdo para
amostras de ago maraging 300 solubilizadas a temperatura de 840 °C, 950 °C, 1050 °C e
1150 °C por 1 h e envelhecidos a 480 °C por 3 h. Nota-se que o tratamento térmico de
envelhecimento ndo altera de forma significativa o tamanho do grdo quando comparado
com as amostras apenas solubilizadas. Fato comprovado também no grafico da Figura 19,
no qual a curva possui 0 mesmo formato da vista na Figura 17. No entanto, é possivel ver
a martensita formada no grdo de austenita prévia ao analisar as imagens da Figura 18,

principalmente na Figura 18(d).
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Figura 18 - Micrografias Opticas com aumento 100x — Comportamento do gréo austenitico para
as amostras do aco maraging 300 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, c) 1050 °C e d) 1150 °C
por 1 h e envelhecidas a 480 °C por 3h.

Fonte: prépria da autora.

Figura 19 - Tamanho de gréo x temperatura de solubilizacao para 0 aco maraging 300 solubilizado
nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C e envelhecidas a 480 °C por 3h.
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Fonte: prépria da autora.
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O mesmo comportamento é observado para amostras de aco maraging 300
solubilizadas a temperatura de 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecidos
a 560 °C por 1 h. Na Figura 20, tem-se as microestruturas mostrando a evolugéo do
tamanho de grdo e o crescimento ndo sofre mudancga relevante quando comparado com
as amostras apenas solubilizadas. Assim como na Figura 21, o gréfico exibe 0 mesmo

comportamento para a curva de crescimento de grdo em relagdo a temperatura.

Figura 20 - Micrografias Opticas com aumento 100x — Comportamento do grdo austenitico para
as amostras do ago maraging 300 solubilizadas a a) 840 °C, b) 950 °C, c) 1050 °C e d) 1150 °C
por 1 h e envelhecidas a 560 °C por 1h.

Fonte: prépria da autora.
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Figura 21 - Tamanho de gréo x temperatura de solubilizagdo para o ago maraging 300 solubilizado
nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C e envelhecidas a 560 °C por 1h.
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Fonte: prdpria da autora.

5.3. Microestrutura Martesitica apos Envelhecimento

Na Figura 22, as micrografias feitas em MEV (Microscopio Eletronico de
Varredura) nas amostras de maraging 300 solubilizadas a 1150 °C e envelhecidas a 480
°C por 3 h, Figura 22 (a), e a 560 °C por 1 h, Figura 22 (b). Com o uso dos reagentes
vilella e nital, os blocos, contornos de pacotes e ripas da martensita foram revelados.
Considerando estudos anteriores de outros pesquisadores, mesmo aumentando o intervalo
de tempo, para a temperatura de envelhecimento de 480 °C néo ocorre a precipitagéo da
austenita reversa PARDAL et al (2005).
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Figura 22 - Micrografias em MEV — Comportamento da martensita para as amostras do aco
maraging 300 solubilizadas a 1150 °C por 1 h e envelhecidas a a) 480 °C por 3h e b) 560 °C por
1h.

Fonte: prépria da autora.

5.4. Difracdo de Raio-X (DRX)

No ensaio de difracdo de raio-X, mostrada na Figura 23, é possivel ver os trés
picos caracteristicos de um material CCC, sendo eles o {110}, {200} e {211}. Nos a¢os
maraging 300, a fase mantensita & quem confere uma estrutura cristalina cibica de corpo
centrado. Como esperado, ndo é visto ainda o pico bem nitido o da austenita reversa na
condicgéo de envelhecimento a 560 °C por 1 h, devido a temperatura ainda baixa para a
reversdo mais acentuada da martensita em austenita e também pelo periodo de tempo
insuficiente para essa formacéo. No entanto, ndo é descartada a possibilidade de que possa
haver, mesmo que em pequena porcentagem, a presenca da fase austenita reversa e que
esta tenha influéncia nas propriedades magnéticas.
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Figura 23 - Resultado do ensaio DRX da amostra de aco maraging 300 ap6s o envelhecimento a
560 °C por 1h.
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Fonte: prépria da autora.

5.5. Ensaio de VSM

A Figura 24 exibe as curvas de histerese magnética para o aco maraging 300
solubilizado a temperatura de 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C e envelhecido a 480 °C
por 3h e 560 °C por 1h. Nota-se que as diferentes temperaturas de solubilizagdo mudam
discretamente acurva de histerese para cada amostra, no entanto, no geral, 0 aco mantém
sua caracteristicade material magnético mole. Isso é observado pois a forca coercitiva
estd bem proxima aorigem do diagrama, logo, a magnetizacdo e desmagnetizacdo do
material acontecem de forma répida, caracterizando um aco mole, essa propriedade é

importante para a aplicacdofinal em rotores de alta velocidade e motores elétricos.
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Figura 24 - Curvas de histerese para 0 ago maraging 300 solubilizado nas temperaturas 840 °C,
950 °C, 1050 °C e 1150 °C e envelhecido a 480 °C por 3 h, a esquerda, e 560 °C por 1h, a direita.
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Fonte: prdpria da autora

Ao analisar a Figura 25 (forca coercitiva x tamanho de gréo), vé-se que, no ensaio
feito, o tamanho de gréo influencia muito pouco na forca coercitiva, pois o deslocamento
da curva € minimo com o aumento do grdo. No entanto, hd uma diferenga maior quando
analisamos a relacdo da forca coercitiva com a temperatura de envelhecimento. O
envelhecimento a partir de 560 °C induz variagdes mais intensas nos valores de Hc devido
a presenca de austenita reversa na matriz Fe-Ni, PARDAL et al (2005). Isso significa que,
com a presenca de austenita revertida, que € uma fase paramagnética, o material tende a
se tornar magnético duro, devido ao aumento da forca coercitiva. Para 0 aco maraging
300, esse ndo é um bom resultado, visto que suas aplicacfes sdao melhores quando seu

comportamento é de material magnético mole.
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Figura 25 - Variacdo da forca coercitiva com o tamanho de grdo para os agos maraging 300
solubilizado nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecidas a 480
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Fonte: prépria da autora.

Como ja discutido, a magnetizacdo remanescente é aquela presente no material
apos a reducdo do campo H aplicado até zero. Na Figura 26, nota-se que quanto menor o
tamanho de grdo, maior é a magnetizacdo remanescente, visto nos valores iniciais das
curvas para ambas as temperaturas de envelhecimento. Acredita-se que isso ocorre pela
maior resisténcia a rotacdo das orientacdes preferenciais dos dipolos presentes em
microestruturas formadas por grdos menores. ApOs 0s primeiros valores, ha a reducao

gradual na Mr das amostras e, em seguida, uma estabilizacdo nos gréos de maior tamanho.

Figura 26 - Variacdo da magnetizacdo de remanescente com o tamanho de grdo para 0s acos
maraging 300 solubilizado nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e
envelhecidas a 480 °C/3h.e 560 °C/1h
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Fonte: prdpria da autora.

Na Figura 27, vemos como a magnetizacdo de saturacdo varia com o tamanho de
grdo. Os dois primeiros valores de saturacdo magneética para ambos os envelhecimento
mostram os menores valores de Ms, quando na verdade, era para ser o contrario, pois para
grdos menores, a saturacdo deveria ser maior devido aos obstaculos na rotacdo dos dipolos
magnéticos no alinhamento com o campo externo. Apo6s o segundo tamanho de gréo, a
saturacdo magnética se estabiliza e se mantem quase constante (com leves variagdes).
Isso se da porque o aco maraging 300 atinge sua saturacdo magnética muito rapida, e o
crescimento de grdo ajuda nesse fendmento. Com menos contornos de grdo, menos
obstaculos para o alinhamento dos dipolos magnéticos com o campo externo e a formacao

de um Unico dominio magnético, que é o que caracteriza a saturacdo (Ms).

Figura 27 - Variagcdo da magnetizacéo de saturacdo com o tamanho de gréo para 0s a¢cos maraging
300 solubilizado nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecidas a

480 °C/3h.e 560 °C/1h

190 + n
..‘r‘——r"«
L]

185 +

- 1804
&0 |
g |75 —=— Mar 300 sol e env 480 °C/3h
2 iy —=— Mar 300 sol ¢ env 560 °C/1h
= 1704

165

160 =

0 00 7200 3000 4000 S0 600
TG (um)

Fonte: propria da autora.

Para o ruido magnético Barkhausen, espera-se maiores valores para menores
tamanhos de grdos, pois, nesse caso, ha uma elevada quantidade de barreiras que
dificultam o movimento das paredes de dominio, aumentando a intensidade dos saltos
magnéticos induzidos na medida do sinal. Na Figura 28, nota-se um comportamento que
foge do esperado, no qual os valores estdo aumentando com o crescimento do gréo. Para
o envelhecimento a 480 °C por 3 h, os valores de RMB estdo coerentes para 0s trés
primeiros valores, sendo que o Ultimo valor tem um aumento expressivo e incoerente para

0 maior tamanho de grdo. Nos demais tratamentos térmicos, os valores de RMB para 0s
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grdos maiores sao mais proximos um do outro, porem maiores do que para 0S menores
tamanho de gréo, o que reforca a hipotese de influéncia externa como na preparagdo dos
discos para os testes. Os mesmos passaram por intenso lixamento e a for¢a aplicada pode
ter gerado tensdes residuais que podem ter modificado a martensita e influenciado nesses
resultados.

Uma observacdo notdria nesses resultados € que a austenita reversa influenciou
no sinal do RMB. O envelhecimento de 560 °C por 1 h mostrou 0s menores valores de
RMB quando comparado ao envelhecimento de 480 °C por 3 h, onde ndo ha a presenca
de austenita reversa. As amostras solubilizadas também mostraram valores de RMB
menores do que para o envelhecimento a 480 °C por 3 h pelo mesmo motivo ja citado. Na
solubilizagéo, os precipitados sdo dissolvidos na matriz, restando somente a austenita
prévia que, no resfriamento, se transforma em martensita.

Além do tamanho de gréo e da possivel presenca de austenita reversa, 0s demais
precipitados formados no envelhecimento ndo podem ser ignorados na interpretacdo
desses resultados, pois quanto maior o teor de fases e precipitados presentes, mais
obstaculos os dipolos magnéticos encontrardo, elevando o sinal do ruido magnético

Barkhausen. Esse estudo deve ser mais aprofundado em trabalhos futuros.

Figura 28 — Ruido magnético Barkhausen em funcdo do tamanho de grdo para os agos maraging
300 solubilizado nas temperaturas 840 °C, 950 °C, 1050 °C e 1150 °C por 1 h e envelhecidas a
480 °C/3h e 560 °C/1h
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Fonte: propria da autora.
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CONCLUSOES

A partir dos resultados expostos e discutidos anteriormente, conclui-se que:

O tratamento térmico de solubilizacdo tem forte influéncia sobre o tamanho de gréo.
Até a temperatura de 950 °C ndo ha grandes mudancas no grao, mas a partir de 1050
°C, o grdo cresce significativamente, devido a dissolucdo dos precipitados na matriz
Fe-Ni;

O tratamento térmico de envelhecimento ndo exerce influéncia direta no tamanho de
grdo. No entanto, a partir de 560 °C, ha indicios do surgimento da fase austenita
reversa em pequenas quantidades na liga;

Analisando os graficos apresentados nos resultados, as propriedades magnéticas nao
foram fortemente influenciadas pelo tamanho de grdo. Todavia, devem ser
considerados outros fatores nas condi¢des que as amostras de aco maraging 300 foram
testadas: a presenga de austenita reversa, preparacdo da amostra com lixamento e
possivel inducdo de tensdes residuais, presenca de precipitados intermetélicos nos

contornos de grao dificultando o movimento das paredes de dominio.
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7. TRABALHOS FUTUROS

Com o estudo dos resultados e visto que os graficos ndo forneceram resultados
conclusivos, propde-se algumas vertentes de aprofundamento para uma pesquisa mais

robusta a respeito das propriedades magnéticas dos acos maraging 300:

e Para as temperaturas utilizadas no tratamento térmico de envelhecimento, padronizar
0 tempo em 3 horas;

e Além das temperaturas de 480 °C e 560 °C de envelhecimento, incluir também 600
°C e 650°C, afim de avaliar as mudancas das propriedades magnéticas com o
surgimento da fase austenita reversa;

e Realizar 0 ensaio VSM com as amostras apenas solubilizadas para avaliar as
propriedades magnéticas sem a sobreposi¢do de tratamentos térmicos que influenciam
diretamente na microestrutura do material.

e Replicar os resultados de RMB em amostras com maiores dimensdes do gque as usadas

nessa pesquisa, para se ter um resultado mais confiavel.
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