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RESUMO

Desde o seu surgimento os agos maraging ganharam vasta aplicacao na engenharia e
na industria, uma vez que suas propriedades mecanicas sao de grande utilidade. Estes acos
possuem uma combinagdo unica de alta resisténcia mecanica e tenacidade a fratura.
Entretanto, pouco se sabe quanto a resisténcia a corrosao destas ligas, € como seu processo
de fabricagdo influencia nesta propriedade. Assim, ganha importancia este estudo, visando
entender o processo corrosivo destas ligas. O presente trabalho buscou estudar a influéncia
da austenita revertida na resisténcia a corrosdo do aco maraging 300 em meio aquoso de
3,5% NaCl, nas condi¢cdes para diferentes temperaturas de tratamento térmico de
envelhecimento (480 °C, 570 °C, 600 °C e 650 °C, todos por 3 h). Buscando observar o
surgimento da austenita revertida no material, foi utilizada a técnica de Difracdo de Raios-
X. O estudo eletroquimico tomou como base os resultados dos ensaios de Potencial de
Circuito Aberto (OCP) e Curvas de Polarizagdo Potenciodindmica. Também foram
coletados os valores de dureza Rockwell C das amostras envelhecidas, visando relacionar
estes resultados com a presenca da austenita revertida. Os resultados apontaram que as
amostras submetidas a maiores temperaturas de envelhecimento apresentaram picos mais
intensos de austenita revertida, bem como menores valores de dureza e menor resisténcia a

Corrosao.

Palavras-chave: A¢o Maraging. Austenita Revertida. Resisténcia a corrosao.



ABSTRACT

Since its inception, maraging steels have gained wide application in engineering
and industry, as their mechanical properties are of great use. These steels have a unique
combination of high mechanical strength and fracture toughness. However, little is
known about the resistance of these alloys to corrosion, and how their manufacturing
process influences this property. Thus, this study gains importance, aiming to
understand the corrosive process of these alloys. The present work aimed to study the
influence of reversed austenite on the corrosion resistance of maraging 300 steel in an
aqueous medium of 3.5% NaCl, under conditions for different aging heat treatment
temperatures (480 °C, 570 °C, 600 °C and 650 °C, all for 3 h). Seeking to observe the
appearance of reversed austenite in the material, X-Ray Diffraction technique was used.
The electrochemical study was based on the results of the Open Circuit Potential (OCP)
and Potentiodynamic Polarization Curves tests. The Rockwell C hardness values of the
aged samples were also collected in this work, aiming also to relate these results with
the presence of reversed austenite. The results showed that samples submitted to higher
aging temperatures showed more intense peaks of reversed austenite, as well as lower

hardness values and lower corrosion resistance.

Keywords: Maraging Steel. Reverse Austenite. Corrosion resistance.
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1 INTRODUCAO

Com varios estudos acerca de sua utilizagdo e desenvolvimento, os agos
maraging consistem em ligas quaterndrias Ni-Co-Mo-Ti de baixo carbono. A
consideravel presenga de seus elementos de liga e o baixo teor de carbono conferem a
esse tipo de liga caracteristicas bastante especificas, como, respectivamente, a grande
capacidade de endurecimento por precipitacio e a boa soldabilidade.

Em agos maraging, geralmente realiza-se a sequéncia de tratamentos térmicos de
solubilizacdo, témpera e envelhecimento. Estes tratamentos, juntamente com sua
distribui¢do de elementos de liga, conferem a este tipo de material uma combinag¢ao
entre ductilidade, tenacidade, resisténcia mecanica e altissima dureza que o tornam de
grande valia para industrias como aeroespacial, bélica e nuclear, haja vista também a
excelente relagdo entre resisténcia mecanica e peso dos agos maraging (MAGNEE et al,
1974).

A solubilizacdo ¢ geralmente realizada a 820 °C por 1 h e tem o objetivo de
austenitizar completamente o material, aliviar tensdes internas e proporcionar maior
ductilidade e tenacidade a liga que, em temperatura ambiente, possui estrutura
martensitica do tipo Tetragonal de Corpo Centrado (TCC) (MAGNEE et al, 1974; SHA;
GUO, 2009).

A témpera ¢ realizada logo apds a solubilizagdo, consistindo em um resfriamento
ao ar, trazendo o material de volta a estrutura martensitica. Entretanto, por se tratar de
uma liga de baixo carbono, a martensita nesse caso ¢ formada a partir do cisalhamento
da rede cristalina, sendo dura e resistente, ¢ sem perder a tenacidade e ductilidade
adquiridas na solubilizacdo (SHA; GUO, 2009).

O envelhecimento € o tratamento térmico que dd o nome as ligas desse tipo -
“Mar” de martensita, e “Aging” de envelhecido(a). Este tratamento, por meio de um
aquecimento acima de 400 °C, gera uma precipitacdo de compostos intermetalicos na
liga, tornando estes materiais ainda mais duros (MAGNEE et al, 1974).

Muito se foi aperfeigoado nos agos maraging desde o seu surgimento, quando
C.G. Bieber os apresentou na International Nickel Company (Inco) no final dos anos 50.
Inicialmente foram produzidos dois tipos de agos maraging chamados de ago 20 e 25 %
niquel (Ni) (FLOREEN, 1968). Contudo, as ligas criadas logo precisaram ser

modificadas devido a sua excessiva fragilizagdo, surgindo entdo as ligas maraging
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atuais, que foram desenvolvidas apds a adicdo de molibdénio (Mo), cobalto (Co) e
pequenas quantidades de titdnio (Ti) ao sistema Fe-Ni martensitico (DECKER et al,
1979). Hoje a classe 18% Ni ¢ amplamente utilizada, tendo seus graus diferenciando-se
quanto & composicdo e quanto a resisténcia a tracdo em ksi. S3o exemplos as ligas
C200, C250, C300 e C350.

Entretanto, por mais que as propriedades mecanicas se destaquem nas ligas de
aco maraging, a resisténcia a corrosao ainda € pouco estudada, trazendo a necessidade
de uma abordagem mais profunda desse aspecto no desempenho do material, uma vez
que variacoes nos parametros de envelhecimento podem favorecer o surgimento da fase
austenita e precipitados ricos em niquel, de modo a prejudicar a resisténcia a corrosao
da liga. A chamada austenita revertida possui influéncia em propriedades mecanicas,
elétricas e magnéticas, e tem relacdo direta com altos niveis de envelhecimento, ou
também chamados superenvelhecimentos (VISWANATHAN, 2005).

Portanto, a partir de um tratamento de envelhecimento gerando as melhores
propriedades mecanicas possiveis, vé-se como fundamental estudar a formacao da
chamada austenita revertida, rica em niquel, assim como estudar mais detalhadamente
de que maneira a presenca desta fase influencia na resisténcia a corrosao de uma classe
de aco maraging como o C300. Um ambiente corrosivo como o NaCl em 3,5%, por
exemplo, se mostra entdo uma possibilidade interessante de analise do comportamento

do material no que se diz respeito a resisténcia a corrosao.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Estudar a influéncia da austenita revertida na resisténcia a corrosdo do ago

maraging 300 em meio aquoso de 3,5% NacCl.

2.2 Objetivos Especificos

v

v

Analisar a influéncia da temperatura de envelhecimento na formacao da
austenita revertida no material.

Analisar a influéncia da austenita revertida na dureza do ago maraging
300.

Verificar, através de medidas de difragdo de raio-x, a presenga da
austenita revertida gerada nos tratamentos térmicos de envelhecimento.
Estudar a influéncia da austenita revertida na resisténcia a corrosao por
intermédio da técnica eletroquimica chamada de polarizagao

potenciodinamica.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta secdo consiste em um compilado de informagdes acerca dos agos maraging,
discutindo aspectos como o seu surgimento, seu aprimoramento ao passar dos anos,
assim como os fendmenos envolvidos em sua produgdo. A partir destes fenomenos, serd
explanado sobre a austenita revertida, fase de maior interesse deste trabalho. Além
disso, de modo a buscar resultados mais precisos e nitidos mais a diante, a secao
fundamenta duas formas de estudar o comportamento de metais quanto a sua resisténcia

a corrosao, bem como a medicao da dureza do material.

3.1 Acos Maraging

Em meados da década de 50, através da Companhia Internacional do Niquel, os
acos maraging tiveram origem nas primeira ligas Fe-Ni. Estas ligas possuiam grande
capacidade de endurecimento por precipitacdo em temperaturas de aproximadamente
425 a 510 °C e eram compostas por 75% Fe e 25% Ni, ou 80% Fe e 20% Ni
(FLOREEN, 1968).

Entretanto, ainda que as ligas apresentassem boas combinagdes de resisténcia e
ductilidade, revelavam excessiva fragilizagdo apds atingirem altos niveis de dureza. A
melhora desta deficiéncia veio devido a adicao de elementos de liga, transformando o
material em uma liga quaternaria de Ni-Co-Mo-Ti de ultra-alta resisténcia, com a
quantidade de Ni situando-se em 18% (MAGNEE et al, 1974).

Dentre os elementos citados, os primeiros a serem incorporados a liga foram Co
(7-9%) e Mo (3- 5%), por Decker, Eash e Goldman, em 1962, apds observarem
melhoras nas propriedades mecanicas apos a adicdo destes elementos em uma liga Fe-
Ni 18% envelhecido.

Com a presenga de cobalto, ha uma diminuicdo de solubilidade do molibdénio
na matriz martensitica proporcionando uma maior quantidade de precipitados durante o
envelhecimento do que nas ligas com adi¢do de apenas molibdénio. A combinagao
desses dois elementos ¢ conhecida como efeito sinérgico (DECKER et al, 1979).

Em seguida a essa descoberta, desenvolveu-se trés novas composicdes dos agos

maraging com 18%Ni, ou seja, 18%Ni(200), 18%Ni(250) e o 18%Ni(300).
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Em 1964, apds comparar ligas com elementos como aluminio (Al), berilio (Be),
nidbio (Nb), manganés (Mn), molibdénio (Mo), silicio (Si), tantalo (Ta), titdnio (Ti) ou
tungsténio (W), em ligas terndrias possuindo ferro e niquel, observou-se que o titanio
(Ti), em relagdo aos outros elementos proporciona um maior endurecimento na liga
(FLORENN, 1968).

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

A Tabela 1 evidencia a distribuicdo dos elementos nas quatro classes mais

comuns de ago maraging.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica usual em % de massa de agos maraging 18% Ni das
classes 200, 250, 300 e 350.

Elemento (%)
Ni Co Mo Al Ti Fe
200 17,0-19,0 8,0-9,0 3,0-3,5 0,05-0,15 0,15-0,25 Bal.
250 17,0-19,0 7,0-85 4,6-52 0,05-0,15 0,3-0,5 Bal.
300 17,0-19,0 85-9,5 4,6-52 0,05-0,15 0,5-0,8 Bal.
350 17,5-18,5 12,0-12,5 3,8-4,6 0,10-0,15 1,4-1,7 Bal.
Fonte: adaptado de Magnée et al, 1974

Tipo

Devido ao niquel presente, os acos maraging sao originalmente constituidos por
uma matriz martensitica de alta resisténcia que pode ser de microestrutura Cubica de
Corpo Centrado (CCC) ou Tetragonal de Corpo Centrado (TCC), sendo ambas de
baixissimo teor de carbono, de modo que esta auséncia de carbono confere uma
significativa melhora na temperabilidade, formabilidade, e uma combinagdo de
resisténcia e tenacidade (SHA; GUO, 2009). Contudo, este mesmo niquel promove a
redugdo da resisténcia da rede cristalina ao movimento das discordancias e reduz a
energia de interagdo das discordancias com os 4tomos intersticiais, o que produz alivio
de tensdo e, consequentemente, reduz a susceptibilidade do ago a ruptura por

fragilizagdio (MAGNEE et al, 1974).
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O carbono presente nesses materiais € considerado como impureza e estas sao
projetadas para resistir limites de resisténcia entre 1300-2400 MPa. Outro ponto
associado a auséncia de carbono nos acos maraging ¢ a sua excelente soldabilidade, nao
necessitando pré-aquecimento destas ligas nos processos de solda tanto no estado
solubilizando, quanto no estado envelhecido, tornando-o um material ainda mais
versatil (MAGNEE et al, 1974).

Tendo em vista sua composi¢do, 0s agos maraging tem o comportamento
baseado no diagrama de equilibrio Fe-Ni, mostrado na figura 1. O diagrama apresenta
as fases L (liquido), dFe (solugdo sélida — ferrita o), (Fe,Ni) (solucao solida — austenita),
(solugdo solida — ferrita alfa) e FeNiz (composto intermetalico). A fase martensitica

surge com o resfriamento rapido a partir do campo 7.

Figura 1 - Diagrama de um sistema binéario Fe-Ni.
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Fonte: Adaptado de The Materials Information Society, 1996.

De modo geral, o aco maraging 18Ni grau 300 apresenta estrutura assim como a
mostrada na Figura 2, utilizando um ataque com o reagente de Marble (FAROOQ et al.,
1987). Este tipo particular de martensita ¢ chamado geralmente de martensita massiva, e

ira formar em até 25 % de niquel. Se a quantidade de niquel ultrapassa de 25 %, a
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estrutura em ldminas serd substituida por uma martensita do tipo maclada

(FLOREEN, 1968).

Figura 2 - Microestrutura de um a¢o maraging 18Ni grau 300.

Fonte: Avelino Junior, 2017.

Os acos maraging suportam a producdo de pecas de alta complexidade
geométrica através de distintos processos. Uma boa usinabilidade do ago maraging
torna-o atrativo para diversos campos de aplicagdo. Estas aplicagdes sdo geralmente
encontradas nas indstrias aeroespaciais, nucleares e militares (GUIZA et al, 2017).

Como ¢ possivel visualizar na Figura 3, temos uma comparagdo entre as

propriedades mecanicas do ago em questdo face a outros agos de alta resisténcia.
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Figura 3 - Comparacgdo das propriedades mecanicas do
aco maraging frente a outros acos de alta resisténcia.
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Fonte: Adaptado de FLOREEN, 1969.

3.2 Aplicacoes dos Acos Maraging

Os acos maraging se destacam em relagdo aos outros agos por proporcionarem
uma tenacidade expressiva e maior quando os niveis de resisténcias sdo similares tanto
para propaga¢do de trincas por carga estitica como para solicitagdes de impacto,
oferecendo também um limite de escoamento elevado (GUIZA et al, 2017). Estas
caracteristicas permitem que os agos maraging sejam uma excelente escolha para
aplicagdes estruturais com elevadas cargas, ou mesmo para pegas que necessitem de

uma alta qualidade e uma boa relagao resisténcia/peso (DECKERet al, 1979).
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A Tabela 2 mostra a relagdo de alguns campos e aplicagdes dos agos maraging.

Tabela 2 - Relagao de alguns campos e aplicagdes dos agos maraging

Campo Aplicacoes

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

Nucleares Componentes para ultracentrifugas de uranio.

Militares Pontes portaveis de baixo peso, pecas de artilharia, parafusos etc.
Maquinarios Parafusos, engrenagens, eixos de altissima solicitacdo mecanica, molas
belleville, rolamentos etc.

Manufatura Pungdes para forjamento afrio, ferramentas para extrusao, coquilhas

de Pecas Para fundicdo de aluminio e zinco, moldes para fabricacdo de pecas

plasticas etc.

Fonte: Adaptado de (Giiiza et al, Sha Guo, 2009)

3.3 Tratamentos Térmicos

Associado a distribuicao caracteristica dos elementos de liga e a quase auséncia
de carbono, outro fator fundamental para que os agos maraging tenham combinagdes tao
especiais de propriedades mecanicas sao os tratamentos térmicos geralmente utilizados.

A principio, a fim de garantir que os precipitados da liga se solubilizem e
promovam um determinado alivio de tensdes residuais que possam ter surgido durante o
trabalho a quente ou a frio, o tratamento para os agos maraging da classe 18% niquel
que assegura uma transformagdo completa no campo austenitico ¢ um recozimento
(solubilizagdo) com temperaturas mais elevadas (FLOREEN, 1968; MAGNEE et al,
1974; SCHMIDT; et al, 1990).

Este tratamento deve ser realizado acima da temperatura final de transformagao
de martensita para austenita, permanecendo na faixa de temperatura do campo
austenitico por tempo suficiente para homogeneizar a liga, ou seja, colocar todos os
elementos pertencentes a liga em solugdo solida (PADIAL, 2002). O tratamento mais
recomendado para os agos maraging da classe 18Ni % (200), (250), (300) e (350) ¢ de

820 °C por 1 hora com resfriamento ao ar. Em seguida, ao resfriar o metal ao ar, espera-
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se a presenca de uma estrutura totalmente martensitica, por meio do cisalhamento da
rede cristalina, diante de um mecanismo adifusional, sendo esta etapa chamada de
témpera (FLOREEN, 1968; MAGNEE et al, 1974; SCHMIDT et al, 1990).

O endurecimento das ligas dos ag¢os maraging ¢ realizado por meio do
tratamento térmico de envelhecimento, na maioria das vezes, a temperatura de 480 °C
por um tempo de 3 a 6 horas seguido de um resfriamento ao ar. Porém, os tempos de
tratamento térmico de envelhecimento podem variar de acordo com a série do material
(FLOREEN, 1978).

O objetivo € obter uma distribui¢do muito fina de precipitados, que propicie um
limite de resisténcia muito elevado. Segundo Vasudevan et al (1990), a precipitagao
inicial ocorre nas discordancias, seguida por uma etapa de crescimento dos precipitados
pelo mecanismo de difusdo ao longo das discordancias. Logo, a alta densidade de
precipitados formados ¢ atribuida a alta densidade de discordancias da estrutura
martensitica em ripas. Nos acos maraging, o método de endurecimento por
envelhecimento ¢ promovido inicialmente por uma precipitagdo de segunda fase em
uma solucao sélida supersaturada, ou seja, precipitagdo de compostos intermetalicos na
liga (PARDAL, 2004; VASUDEVAN, 1990).

O superenvelhecimento ou overaging pode ocorrer devido as elevadas
temperaturas de envelhecimento e/ou ao elevado tempo deste tratamento térmico. No
overaging ocorre coalescimento do precipitado e consequentemente, perda de
resisténcia mecanica, além disto, pode ocorrer a formagao de FeoMo a partir dos
precipitados. Este aumento local do teor de Ni em solugdo solida estabiliza a austenita
mesmo a temperatura ambiente apos o overaging. Esta austenita ¢ chamada de
“austenita revertida” com consequente redugdo da resisténcia mecanica (SCHMIDT; et
al, 1990).

Virios parametros microestruturais dos precipitados dos agos maraging parecem
controlar as propriedades mecanicas. A presenga de particulas endurecedoras, tensdes
de coeréncia e diferengas menores de fragdo volumétrica apresentam grande influéncia,
mas o fator principal € atribuido ao tamanho extremamente fino do precipitado
(PADIAL, 1994). A Tabela 3 ilustra as caracteristicas mecanicas das diferentes classes

de acos maraging sob as condi¢des solubilizada e envelhecidas.
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Tabela 3 - Propriedades mecanicas dos acos maraging %18Ni das classes 200, 250, 300 e
350, sob condicdes de solubilizacdo e solubilizacdo com posterior envelhecimento.

Propriedade Condicao 18 Ni 200 18 Ni 250 18 Ni 300 18 Ni 350
Solubilizada 800 800 790 830
Tensao de Solubilizada 1310 - 1550 1650 - 1830 1790 -2070 2390
e
Escoamento (MPa) Envelhecida
Solubilizada 1000 1010 1010 1150
Limite de Solubilizada 1340 - 1590 1690 - 1860 1830 -2100 2460
e A . e
Resisténcia (MPa) Envelhecida
Solubilizada 17,0 19,0 17,0 18,0
Alongamento (%) Solubilizada 6,0 -12,0 6,0 —10,0 5,0-10,0 8,0
e
Envelhecida
Solubilizada 79,0 72,0 76,0 70,0
Reducao em Area Solubilizada 35,0-67,0 35,0-60,0 30,0-50,0 36,0
(%) o
¢ Envelhecida

Fonte: SCHMITT, 2014 (Adaptado).

3.4 Austenita Revertida

Um dos pontos chaves a se estudar nos agos maraging ¢ a presenga da fase chamada
de austenita revertida, uma vez que ela pode influenciar significativas mudangas nas
propriedades mecanicas, magnéticas e elétricas desses materiais a partir da prolongagao dos
tempos e¢/ou aumento da temperatura de tratamentos térmicos de envelhecimento, também
chamados de super envelhecimento.

Em relagdo a cinética de formagdo da austenita revertida, sugere-se que esta tem
relagdo com os teores de niquel, cobalto, molibdénio e titanio presentes na liga. Nesse
sentido, estudos sugerem que teores de niquel e molibdénio mais elevados aceleram a
reversdo, enquanto maiores teores de cobalto e titanio retardam sua formacao (SCHMIDT;
et al, 1990).

Uma maneira de se entender a formacao da austenita revertida € dividindo-o em trés
etapas no aco Maraging, descritas a seguir.

Primeira etapa: forma-se Ni3Ti devido a alta difusividade de Ti e ao bom ajuste

entre o precipitado e a matriz. Depois que se forma, este intermetalico apresentara uma
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morfologia esferoidal, uma alta coeréncia com a matriz ¢ um menor teor de Ti em relagdo
ao especificado pela estequiometria.

Segunda Etapa: os precipitados de Ni3Ti crescem em forma de barras. Do mesmo
modo, o Ti da matriz se desloca rapidamente para os precipitados, enquanto os atomos de
Mo se difundem de maneira mais lenta na mesma direcao.

Terceira Etapa: o gradativo enriquecimento em Mo dos precipitados favorece a
formacdo de esferoides da fase u nas vizinhancas do Ni3Ti. Por isso, 0 Mo presente neste
intermetalico migra progressivamente para a fase p e, para manter a estequiometria, a
quantidade correspondente de Ni sera liberada para a matriz. E a partir deste fendmeno que
se espera a formacdo de austenita reversa em estdgios avangados do envelhecimento

(SCHMIDT; et al, 1990).

A busca por mais informagdes sobre as particularidades da austenita revertida,
ainda que com alta instabilidade, além das mudangas mencionadas anteriormente, ¢
comumente ligada também ao enriquecimento de niquel da matriz cubica de corpo
centrado. Esse enriquecimento geralmente esta associado a dissolucao de precipitados
existentes aumentando o teor de Ni em solucdo sélida. Este aumento local do teor de Ni
estabiliza a austenita mesmo a temperatura ambiente apds o envelhecimento, dando

origem a austenita revertida com consequente redugdo da resisténcia mecanica

(PETERS, 1968).

Ja em relagdo a influéncia da temperatura de envelhecimento, sugere-se que o teor
de niquel na austenita formada diminui @ medida em que ocorrem determinados aumentos
da temperatura de envelhecimento, uma vez que a for¢a necessaria para a transformagao da
martensita para austenita aumenta com o aumento da temperatura de envelhecimento, desta

forma, menos Ni ¢ requerido para a transformagao (LI; YIN, 1995).



27

A Tabela 4 mostra a composi¢do da austenita revertida de acordo com sua

temperatura de envelhecimento.

Tabela 4 - Composicao quimica da austenita revertida a 773, 843 ¢ 913 K.

Elementos(% de massa)

Temperatura(K) Fe Co Ni Mo Ti
773 51,18 3,32 39,24 3,66 2,60
843 57,74 5,12 32,16 3,02 1,82
913 62,70 9,23 24,21 2,42 1,44

Fonte: Li e Yin, 1995.

Com longo tempo de envelhecimento, a resisténcia mecanica comegara a sofrer
uma queda. Isto ¢ o resultado do superenvelhecimento no sentido convencional das
reacoes de coalescimento das particulas dos precipitados e do inicio da reversao a
austenita.

Felizmente, a resposta ao envelhecimento acontece de forma rapida e anterior ao
inicio das reagdes descritas. Essa rapida cinética de endurecimento pode ser explicada
diante da auséncia de um visivel estdgio de nucleagdo e a acelerada difusdo
proporcionada pela alta densidade de discordancias na matriz martensitica (PADIAL,

1994)

3.5 Estudo da Dureza

Outro foco do presente trabalho ¢ identificar e relacionar a dureza obtida nas
diferentes temperaturas de envelhecimento face a presenga da austenita revertida.

De acordo com o estudo de Lima Filho (2018), no qual avaliou-se a influéncia
tanto da temperatura de solubilizacdo quanto de envelhecimento do aco maraging 300,
espera-se uma significativa queda na dureza obtida nos acos a partir do aumento da
temperatura de envelhecimento (LIMA FILHO, 2018).

Na Figura 4 estdo as curvas de dureza em fungdo da temperatura de
envelhecimento, com destaque para as curvas de 480 e 570 °C, sob solubilizagdo de 820

°C, que também foram abordadas no presente estudo.
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Figura 4: Curvas de dureza em fungdo da temperatura de envelhecimento.
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Fonte: Lima Filho, 2018.

3.6 Estudo do Processo Corrosivo

Sabe-se, a partir da literatura disponivel, que corrosdo do tipo generalizada ¢ a
mais comum na exposicdo atmosférica dos acos maraging 18Ni. Tem-se que a
profundidade de pites que podem ser encontrados € mais superficial do que em agos de
alta resisténcia (POORNIMA et al.,2010).

Bellager ¢ Rameau (1996) estudaram o efeito de uma solucdo em pH
ligeiramente acido, com ou sem cloreto em 4gua radioativa, na corrosdo do aco
maraging e concluiram que o comportamento de corrosdo desse ago no potencial de
corrosdo depende do pH, e que intermediarios da reagdo anddica formados na superficie
do ago maraging favorecem a passividade.

No estudo de Bellager (1996), foi observado que o potencial de corrosdo do aco
maraging ndo depende da concentracdo de carbonato em um pH alcalino.

Neste estudo citado, foi investigado eletroquimicamente o ago maraging 18 %

Ni grau 250 em meio de &cido sulftrico, e mostrou-se que a velocidade de corrosao ¢
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influenciada pela concentracdo de H>SO4 e o aumento da temperatura, revelando que o
aco na condi¢do solubilizada tem sua resisténcia a corrosao elevada com o aumento dos
parametros investigados (Bellanger, G. e Rameau, J.J., 1996; KUMAR et al., 2013).
Este trabalho ter4 foco na influéncia da austenita revertida na resisténcia a corrosao
do aco maraging grau 300 em meio aquoso de 3,5% NaCl, uma vez que, na literatura, ainda

sdo escassos os estudos que abordam o comportamento de resisténcia a corrosdo deste aco.

3.6.1 Potencial de Circuito Aberto (OCP)

Ao introduzir um metal em uma solugdo eletrolitica, ou seja, que conduz
eletricidade por meio de eletrolitos em estado aquoso, haverd uma interface condutor
metalico — condutor i6nico com uma distribuicdo nao homogénea de carga. Surge entao
uma diferenca de potencial (potencial de eletrodo ou potencial de corrosdo) entre o
metal e a solugdo (WOLYNEC, S. .2003).

Este potencial ¢ dado pela intersec¢cdo da curva de polarizagao anddica com a
de polarizagdo catddica ou, no caso de existir mais de uma curva de uma dada espécie,
pela interseccdo das curvas-soma. O potencial de corrosdao ¢ um dos parametros
eletroquimicos de mais facil determinagdo experimental. De fato, como se trata de um
potencial assumido pelo metal, ¢ suficiente proceder a medida direta desse potencial
com relacdo a um eletrodo de referéncia. Essa medida ¢ também designada como
medida de potencial em circuito aberto (WOLYNEC, S. 2003).

Na figura 5, ¢ possivel visualizar como se ¢ realizada medida de potencial de
circuito aberto. O metal cujo potencial sera medido ¢ chamado de eletrodo de trabalho
(ET). As extremidades do eletrodo de trabalho e do eletrodo de referéncia (ER) sdo
conectadas a um multimetro de alta impedancia, possibilitando a medi¢do direta do
potencial de corrosao.

Também € possivel acompanhar o valor do potencial de corrosdo ao longo do
tempo. Para isso, € interessante conectar ao multimetro um registrador e proceder a um

registro continuo da varia¢do do potencial com o tempo.



Figura 5 - Arranjo experimental para a determinagao
do Potencial de Corrosao.

registrador

multimetro
fi

eletrolito

Fonte: adaptado de WOLYNEC,S.2003

ET: Eletrodo de trabalho:
ER: Eletrodo de Referéncia;

30

Em medigdes eletroquimicas, os eletrodos utilizados com maior frequéncia sdo

os eletrodos de calomelano, de prata-cloreto de prata e de cobre-sulfato de cobre.

3.6.2 Curvas de Polarizacao Potenciodinimica

No método das curvas de polarizagao potenciodindmica € possivel determinar

parametros importantes no estudo do comportamento anddico/catodico de um metal.

Consiste em aplicar um potencial no eletrodo de trabalho, enquanto sdo medidas as

variagdes de corrente. Através dos resultados, ¢ possivel determinar a taxa de corrosao,

a capacidade de protecdo da camada passiva, as regides de ativacdo e passivagdo e,

inclusive, a presenca de precipitados na amostra (WOLYNEC,2003).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

O material utilizado para a realizacdo deste trabalho foi o ago Maraging 18% Ni
da classe 300 cedido pelo Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais da UFC
(LACAM).

A Tabela 5 mostra a composi¢do quimica da liga metélica citada, cedida pelo

fabricante.

Tabela 5 - Composi¢ao quimica do aco maraging 300 em porcentagem de massa.

Aco maraging 300 (% wt)

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

Fonte: Fabricante do ago.

4.2 Metodologia

A metodologia definida para a elaboragdo deste trabalho foi dividida nas etapas
que estao descritas a seguir:

v’ Etapa 01: Estudo termodindmico do ago Maraging 300 através de simulagdes de
Thermo-Calc;

v Etapa 02: Solubilizag¢do das amostras a 820 °C por 1 hora e corte das amostras;

v Etapa 03: Envelhecimento das amostras a 480 °C, 570 °C, 600 °C e 650 °C, todos
por 3 horas;

v" Etapa 04: Caracteriza¢do metalografica das amostras para realizagdo das etapas
05 ¢ 06;

v" Etapa 05: Raio-X das amostras para detec¢do da austenita reversa;
v" Etapa 06: Ensaio de Dureza Rockwell C das amostras;

v Etapa 07: Ensaios de corrosdo: Potencial de Circuito Aberto (OCP) e
Polarizagdo Potenciodinamica.
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4.2.1 Simulacao Termodinamica

Para conhecer a temperatura de solubilizagdo e de envelhecimento do material, por
meio do software ThermoCalc®, foi feito um diagrama Temperatura x Fases (% de massa).
O ThermoCalc® se mostra muito util neste tipo de andlise, visto que ¢ um software de
termodinamica computacional flexivel que possui pacotes de base de dados para diversos
tipos de fases em equilibrio, diagramas de fase, calculos de transformagdo de fases e
avaliacdes termodinamicas utilizando como base o método CALPHAD (Calculo
Computacional de Diagramas de Fases) (SUNDMAN,1991). Assim, o ThermoCalc® se
mostra também uma importante ferramenta no desenvolvimento de novos materiais,
permitindo uma reducdo de experimentos e consequentemente, otimizando o tempo
necessario para se obter os resultados desejados.

Neste trabalho, foi utilizada junto ao ThermoCalc® a base de dados TCFE®.

4.2.2 Preparacao das Amostras

O ago utilizado neste trabalho foi recebido em forma de lingote, com dimensdes
aproximadas de 8x5x6 cm. Foram realizados diversos cortes utilizando serra manual do
Laboratorio de Ensaios Mecanicos (LEM) da Universidade Federal do Ceara (UFC) Para a
obtengdo de amostras de aproximadamente 10x10 mm. Em seguida, trés amostras de cada
parametro de temperatura foram separadas para posterior realizacdo do tratamento térmico
de solubilizagdo das amostras a 820 °C por 1 hora no forno mufla no Laboratério de

Caracterizacao de Materiais (LACAM) da Universidade Federal do Ceara (UFC).

4.2.3 Tratamento Térmico

Ap0s serem solubilizadas a 820 °C por 1 h, as amostras de ago maraging 300 foram
separadas em grupos de 3 para cada pardmetro de temperatura (480 °C, 570 °C, 600 °C e
650 °C) para o tratamento térmico de envelhecimento no tempo de 3 horas cada, e resfriadas
ao ar. O Objetivo desta metodologia foi analisar a influéncia do aumento da temperatura do

tratamento térmico de envelhecimento na formagao da austenita revertida no material.
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4.2.4 Preparacao Metalografica das Amostras

Ap6s a etapa de solubilizacdo das amostras de aco maraging 300, realizou-se em
cada uma delas o procedimento convencional de metalografia com lixamento seguindo a
granulacao de 80#, 100#, 220#, 320#, 400#, 600# com fluxo continuo de 4gua e em seguida
lavadas com agua e 4lcool e secadas com jato de ar quente imediatamente apos lixamento.

Em seguida deu-se inicio a etapa de realizacao das medidas de Raio-X.

4.2.5 Caracterizacao Microestrutural

4.2.5.1 Grao da Austenita Prévia

Apbs os tratamentos térmicos, as amostras do ago maraging 300 foram lixadas
com lixas de 100 a 2500 Mesh e polidas com alumina de granulacdo de 1 p e 0,05 p,
lavadas, borrifadas com alcool e secadas em um secador. Para revelar o contorno de
grao, as amostras passaram por um ataque eletrolitico com o uso de 20% de 4cido
cromico. O ataque foi feito a uma voltagem de 10 V com tempo escalonado até a
revelacao dos contornos de grao. As imagens foram obtidas em um microscopio otico

(MO) Zeiss modelo Axio Imager M2m.

4.2.5.2 Microestrutura do Ac¢o Maraging 300

Para revelar a microestrutura do ago maraging 300, foi usado o mesmo
procedimento metalografico anterior. Foi feito um ataque quimico usando os reagentes
Nital 4% e Vilella. As amostras foram submersas nesses reagentes por um tempo de, no
maximo, 10 segundos. Apds o ataque, foram feitas imagens usando um Microscopia

Eletronica de Varredura (MEV) da marca PHILIPS® modelo XL30.



34

4.2.6 Difracao de Raios-X

Para visualizar a presenca da austenita revertida no material, utilizou-se a técnica
ndo destrutiva de difracdo de raios-x (DRX) nas amostras. As amostras foram uma a
uma posicionadas no difratometro PHILIPS modelo X’PERT PRO do Laboratério de
Caracterizagdo de Materiais (LACAM) da Universidade Federal do Ceara (UFC)
utilizando como fonte de radiagdo o Coka de comprimento de onda de 1,7889 nm. O
intervalo angular 20 utilizado variou de 45° a 105°. O passo angular foi de 0,005 graus
por varredura e o tempo de contagem foi de 1 segundo.

Este procedimento foi realizado para cada pardmetro de temperatura usado, 480

°C, 570 °C, 600 °C e 650 °C, com de tempo de envelhecimento de 3 horas.

4.2.7 Ensaio de Dureza Rockwell C

A dureza utilizada nessa pesquisa foi na escala Rockwell C. Foram realizadas 7
medidas em cada amostra, sendo que o menor e maior valor foi descartado e calculada a
média das demais medidas como sendo o resultado de dureza. Foi utilizada uma carga
de 150 KgF com o uso de identador de diamante. O tempo de aplicacao da carga em

cada medida foide 10 s.

4.2.8 Ensaios Eletroquimicos

Para a avaliagdo do comportamento eletroquimico do aco maraging 300, neste
trabalho foram utilizadas duas técnicas: Potencial de Circuito Aberto (OCP) e ensaio de
Polarizacdo Potenciodinamica.

Para as medidas realizadas, utilizou-se um potenciostato/galvanostato modelo
PGSTAT30 (Autolab, Metrohm-Eco Chemie) do Laboratério de Pesquisa em Corrosao
(LPC) da UFC juntamente com o software Nova 2.1.2.

Depois de concluidos os ensaios de Raio-X, as amostras foram embutidas em
resina epox para realizacdo de lixamento progressivo em lixas d’agua de granulometrias

100, 220,320, 400 e 600. Apos o lixamento garantir que as superficies das pecas nao
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apresentassem planos, com o intuito de evitar que a solucdo de NaCl utilizada nos
ensaios de corrosao ndo penetrasse nos poros da resina e evitar corrosdo por frestas, as
amostras foram esmaltadas, deixando em média uma area exposta de 0,40 cm? para
contato com a solu¢do NaCl em cada corpo de prova.

No estudo em questdo, foi utilizada uma célula eletroquimica tradicional de trés
eletrodos, sendo eles: 1. Contra eletrodo de platina, 2. Eletrodo de referéncia
prata/cloreto de prata (Ag(s) / AgCl(s), sat. KCI) e 3. Eletrodo de trabalho (amostras
utilizadas para analise), como exposto na Figura 6. Como eletrélito utilizou-se uma
solucdo aquosa de 3,5% NaCl.

Para que se minimizasse as interferéncias externas na realizacdo dos ensaios, a
célula eletroquimica foi fixada dentro de uma gaiola de Faraday. Em seguida, foram
medidas as areas superficiais de cada amostra foram medidas apds a realizacdo dos
ensaios eletroquimicos, obtendo uma média das 4reas de aproximadamente 0,413 cm?

Os ensaios de corrosdo foram realizados em temperatura ambiente e em

triplicatas, buscando garantir a replicabilidade dos resultados.

Figura 6 - Montagem da Célula Eletroquimica - a) Imagem tedrica b)1. Contra eletrodo
de platina, 2. Eletrodo de referéncia prata/cloreto de prata (Ag(s) / AgCI(s), sat. KCI) e
3. Eletrodo de trabalho (amostras utilizadas para analise).

a) b)

Trabalho  Auxiliar

T

Referéncia

Fonte: Cardoso, 2011. Fonte: Proprio Autor
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4.2.9 Potencial de Circuito Aberto (OCP)

Inicialmente, para determinar o potencial de circuito aberto (OCP), as amostras
foram mergulhadas na solugdo de 3,5% de NaCl por 30 minutos. Durante esse tempo, o
sistema deve permanecer sem nenhuma influéncia externa do aparelho na amostra, ou
seja, ndo se aplica nenhum tipo de potencial nem de corrente. Assim, o sistema entra em

equilibrio juntamente os eletrodos e a solugdo até atingir o potencial de equilibrio.

4.2.10 Curvas de Polarizacao Potenciodinamica

Para este procedimento, utilizou-se varredura das curvas de polarizagdo
potenciodinamica de -0,62 V a -0,15 V com uma taxa de varredura de 1 mV/s, iniciando
ap6s 30 minutos de imersao no OCP para cada amostra.

Os ensaios eram finalizados quando a densidade de corrente atingia valores

superiores a | mA/cm?,

4.2.8.3 Micrografias apés ensaio de corrosao

Apbs os ensaios de corrosdo, as amostras foram borrifadas em alcool e secadas

com o uso de um secador. Apds esse procedimento, foram feitas imagens das

superficies corroidas usando o microscopio Leica modelo DMI 3000.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Simula¢do Termodindmica

Na figura 7, exibe-se o diagrama de fases obtido a partir do software Thermo-
Calc® para o aco maraging 300, cuja composi¢ao esta descrita na tabela 5. A partir do
grafico, observa-se que a temperatura de solubilizacao ideal para o ago maraging 300 ¢
a partir de 700 °C, e por este motivo, foi realizada uma solubilizagdo utilizando a
temperatura de 820 °C, objetivando entdo a total dissolu¢do das fases do material em
estudo. Em relagdo as temperaturas de envelhecimento, uma vez que a partir de 400 °C
observa-se a presenca do composto Ni3Ti, que confere maior resisténcia mecanica ao
material, foi escolhida uma faixa de temperatura que abrangesse esta regido, sendo as
temperaturas escolhidas em 480 °C, 570 °C, 600 °C e 650 °C. A fase austenita também

esta presente para essas temperaturas de envelhecimento.

Figura 7 - Simulacao termodinamica Temperatura (°C) x Fases (%
de massa) para ago Maraging 300, via TERMO-CALC TCW3.
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g —TiC
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©
L
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Temperatura (°C)

Fonte: Préprio Autor.
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5.2 Difracao de Raios-X

A seguir, nas Figuras 8 a Figura 11 sdo mostrados os difratogramas das amostras

estudadas com o resultado obtido para o DRX nas amostras envelhecidas a 480 °C, 570

°C, 600° C e 650° C por 3 horas, respectivamente.

Figura 8 - DRX da amostra do ago Maraging 300 solubilizada
e envelhecida a 480 °C por 3 h (Coka, A = 1,7889 nm).

]
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2 Theta (°)
Fonte: Proprio Autor.

Na Figura 8, para o envelhecimento de 480 °C por 3 h, ndo ha a presenga da
austenita revertida. Somente os picos de martensita sdo identificados. Esses picos sdo
dos planos (110), (200) e (211). Pode-se dizer que esse resultado é consistente, visto que
estudos anteriores preveem que este tipo de aco sob envelhecimento de 480 °C por tempos

menores que 50 horas ndo forma austenita revertida (SANTOS, 2014).



39

Figura 9 - DRX da amostra do ago Maraging 300 solubilizada e envelhecida a 570 °C
por 3 h (Coka, A = 1,7889 nm).
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Fonte: Proprio Autor.

O difratograma da Figura 9 mostra os picos referentes a martensita, além disso,
mostra as posi¢des onde os picos da austenita revertida podem estar presentes. Devido
ao alto background da medida, ndo ¢ possivel visualizar com clareza os picos da
austenita revertida, pois os mesmos tém intensidade muito pequena para o tratamento

térmico realizado.

Figura 10 - DRX da amostra do aco Maraging 300 solubilizada
e envelhecida a 600 °C por 3 h (Coko, A =1,7889 nm).
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Fonte: Proprio Autor.
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J& no difratograma da Figura 10, pode-se identificar de maneira clara os picos
referentes a fase austenita, juntamente com a fase martensita, indicando uma quantidade

mais significativa da austenita revertida a partir do envelhecimento a 600 °C por 3 h.

Figura 11 - DRX da amostra do aco Maraging 300 solubilizada
e envelhecida a 650 °C por 3 h (Coka, A = 1,7889 nm).
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Fonte: Proprio Autor.

O difratograma da Figura 11 mostra de forma ainda mais evidente os picos
referentes 4 austenita revertida, além dos picos referentes a martensita. E possivel
observar o surgimento do pico da austenita revertida (111) ao lado esquerdo do pico da
martensita (110). A medida que a temperatura de envelhecimento foi aumentando, os
picos referentes a austenita revertida também foram aumentado de intensidade
progressivamente. Isso ¢ um indicador de que essa fase estd aumentando de teor com o
aumento de temperatura. Além disso, tem-se na literatura que o envelhecimento dos
acos maraging 18Ni em temperaturas acima de 500 °C por tempos prolongados pode
formar austenita revertida devido a dissolucdo parcial de Ni3 (Ti, Mo) (SHA et al,1993;
VISWHANATHAN et al, 1993; TEWARI et al, 2000; LI et al 1995;
VISWHANATHAN, 2005).



41

5.3 Caracterizacio Microestrutural

5.3.1 Grio da austenita prévia por Microscopia Otica

A Figura 12 mostra os graos revelados da austenita prévia. Mesmo apos o equilibrio
termodindmico com o meio externo (apds as amostras serem resfriadas ao ar), os graos da
austenita prévia permanecem no material. O tamanho médio desses graos ¢ de 40 um, o que
garante que os graos ndo cresceram muito.

Figura 12 - Microscopia 6tica do aco Maraging 300 mostrando os graos da
austenita prévia nas amostras: a) solubilizada, b) solubilizada e envelhecida
a 480 °C por 3h e c) solubilizada e envelhecida a 570 °C por 3 h.

Fonte: Proprio Autor

5.3.2 Microestrutura martensitica por MEV.

Na Figura 13, ¢ mostrada a microestrutura do ago maraging 300. E possivel
observar a estrutura martensitica em forma de ripas. Para o ago maraging, ndo ¢

necessario fazer uma témpera para atingir essa microestrutura, pois em temperatura
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ambiente, sua matriz ja ¢ martensitica. Os contrastes nas imagens da Figura 13 podem

estar relacionados a presenca de diferentes fases devido ao envelhecimento.

Figura 13 - MEV da superficie de amostras do ago Maraging a) solubilizada e
envelhecida a 480 °C por 3 h e b) solubilizada e envelhecida a 570 °C por 3 h
mostrando a microestrutura. E possivel visualizar as ripas de martensita.

Fonte: Proprio Autor.

5.4 Ensaio de Dureza

Na figura 14, temos os resultados de dureza obtidos, tanto para as amostras
envelhecidas, quanto para a amostra somente solubilizada a 820 °C por 1 h, buscando
visualizar de maneira mais ampla a influéncia do envelhecimento e da austenita

revertida na dureza do ago maraging 300.

Figura 14 - Dureza Rockwell C versus temperatura
para as amostras do ago Maraging 300.
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Fonte: Proprio Autor.
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Os dados da figura 14 também estdo dispostos na tabela 6, na qual pode-se
observar que as amostras envelhecidas com maior temperatura apresentaram menores
resultados de dureza, sugerindo que o aumento da temperatura de envelhecimento
influencie de maneira negativa na dureza do ago maraging 300, assim como ja previsto
(LIMA FILHO, 2018).

Tendo em vista também os resultados de Difracdo de Raios-X, € possivel reafirmar
a correlacdo que a austenita revertida possui em diminuir a dureza do material.

Este comportamento reforga a relagdo direta com o fendmeno da reversao da
austenita, que aumenta o percentual de reversao com o aumento da temperatura e tempo
de tratamento e com os fendmenos de superenvelhecimento.

Nesse processo hd o coalescimento e crescimento dos precipitados em
temperaturas apos a dureza de pico, levando a diminuig¢do da resisténcia mecanica como
um todo e ainda o aumento da incoeréncia dos precipitados com a matriz (LIMA
FILHO, 2018).

A formacao da austenita, por sua vez, pode se iniciar nas regides onde devido a

dissolucao de precipitados sao mais ricas em niquel (PARDAL, J. M. et al,2005)

Tabela 5 - Valores de dureza na escala Rockwell C para as amostras do ago Maraging
300 em diferentes tratamentos térmicos de envelhecimento, além de solubilizacao.

Tratamento térmico Dureza Rockwell C Erro
Solubilizada a 820 °C /1 h 34,0 0

Sol+enva480°C/3h 53,0 0,58
Sol+envas570°C/3h 45,0 0,82
Sol+enva600°C/3h 39,5 0,58
Sol+enva650°C/3h 41,5 0,55

Fonte: Préprio Autor.

5.5 Ensaios Eletroquimicos

Neste topico serdo apresentados os resultados dos ensaios de monitoramento

potencial de circuito aberto e polariza¢ao potenciodinamica.
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5.5.1 Monitoramento do Potencial de Circuito Aberto

A Figura 15 mostra o grafico de monitoramento do potencial de circuito aberto
para as amostras de ago maraging 300 envelhecidas por 3 horas, nas temperaturas de
480 °C, 570 °C, 600°C e 650 °C em solugdo de 3,5% NaCl. Pelo do grafico gerado, ¢é
possivel perceber que apds 1800 segundos de ensaio, o potencial estabilizou e a solugdo
atingiu o equilibrio com a amostra.

No ensaio, pode-se observar que para algumas amostras, dependendo do tempo
de tratamento térmico submetido, estabilizaram seu valor de potencial mais facilmente.
Este foi o caso das amostras tratadas a 480 °C, 600 °C e 650 °C, que entre 1200 e 1500
segundos de ensaio, apresentam seus potenciais bastante estaveis quando comparando-
se com o resultado final, se estabilizando mais rapidamente, diferente da amostra a 570
°C de tratamento, uma vez que comparando esta com as anteriores, para 700 segundos
de ensaio, ainda ndo era possivel observar que o potencial estava proximo ao resultado
do OCP final.

O valor de OCP ¢ somente um potencial estabilizado e que, na maioria das
vezes, pode coincidir com o potencial de corrosao da liga metélica.

Do ponto de vista da velocidade em que estas reagdes vao ocorrer, ¢ valida a
utilizagdo das curvas de polarizacdo potenciodinamica, que podera reafirmar, através
dos valores de potencial de corrosao e densidade de corrente, a correlagdo entre a

presenca da fase austenita revertida e a resisténcia a corrosdao do material.

Figura 15 - Potencial de circuito aberto para as amostras do ago
maraging 300 em diferentes temperaturas de envelhecimento.
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Fonte: Proprio Autor.
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5.5.2 Polarizacao Potenciodinamica

No ensaio de resisténcia a polarizacdo, o objetivo ¢ monitorar da taxa de corrosao e
indicar a resisténcia a corrosao de materiais em meios aquosos (WOLYNEC, 2003)

A Figura 16 mostra as curvas de polarizacao potenciodindmica referente as amostras
de aco maraging 300 envelhecidas por 3 horas, nas temperaturas de 480 °C, 570 °C, 600°C
e 650 °C, respectivamente.

Sabe-se que quanto maior a resisténcia a polarizagdo, mais resistente ao processo
corrosivo este material sera, uma vez que polarizar um material consiste em tira-lo do seu
ponto de equilibrio e mové-lo para outro potencial.

Uma vez alterado o potencial do material, o mesmo sofre o processo de corrosdo. A
densidade de corrente indicard se o material passivou ou ndao. Um aumento continuo de
densidade de corrente para valores altos de corrente anédica (da ordem de 10* mA/cm?)
indica que o material ndo tem resisténcia a corrosao.

Quando o material revela-se mais ativo que outro, significa que ele ¢ um material de
maior tendéncia a sofrer corrosdo. Neste trabalho, por sua vez foi possivel identificar uma

correlagdo entre a temperatura de envelhecimento e o potencial de corrosao.

Figura 16 - Curvas de polarizagcdo potenciodindmica das
amostras do ago maraging 300 em diferentes temperaturas de
envelhecimento em meio aquoso 3,5 % NaCl.
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Pode-se observar pelas curvas de polarizagdo da Figura 16, assim como na tabela 7,
a seguir, que as amostras com maior temperatura de envelhecimento apresentaram menores
potenciais de corrosao, indicando que as crescentes temperaturas tornam os materiais menos
nobres quanto a corrosdo sob o ponto de vista termodinamico.

Em relacdo a densidade de corrente, todas as amostras apresentaram comportamento
semelhante. Em nenhuma delas hé passivacao, pois a densidade de corrente s6 aumenta com
o aumento de potencial. Todas as densidades de corrente na Figura 16 tem a mesma ordem
de grandeza para o mesmo valor de potencial. Ao atingir o valor de 1 mA/cm?, o ensaio de
polarizagdo potenciodinamica ¢ encerrado. Apds esse valor de corrente, s6 ha a dissolugao
do material. A amostra envelhecida ha 480 °C além de apresentar um potencial de corrosao
mais nobre, também apresenta a menor densidade de corrente quando comparada as demais.
Isso pode ser um indicativo de que a austenita revertida tem um efeito negativo na
resisténcia a corrosao do ago maraging 300.

Os potenciais de corrosdo e densidade de corrente de corrosdo podem ser
visualizados na Tabela 7. A medida que a temperatura de envelhecimento foi aumentando, o
potencial de corrosdo ficou mais negativo. Ja na densidade de corrente, ndo houve alteragao

em sua ordem de grandeza.

Tabela 6 - Potencial de corrosio e densidade de corrente de corrosdo obtidas das curvas
de polarizacao potenciodinamica para as amostras do ago maraging 300 em diferentes
envelhecimentos.

Amostra Potencial de corrosdo (V vs  Densidade de corrente de
Ag/AgCl) corrosao (A/cm?)

Mar 300 env 480 °C /3 h -0,38 2,57x10°

Mar 300 env 570°C /3 h -0,39 1,83 x 10

Mar 300 env 600 °C /3 h -0,41 2,60 x 10°°

Mar 300 env 650°C /3 h -0,42 1,74 x 10

Fonte: Préprio Autor

5.5.3 Inspecio visual das amostras po6s ensaio de corrosao
Apos os ensaios de corrosdo, as amostras passaram por uma inspec¢ao visual a
olho nu (Figura 17). E possivel a visualizagdo de uma pequena mancha preta em todas
as amostras, aparentemente indicando corrosdo localizada. E possivel também a

visualiza¢do do esmalte que delimita a area ttil de cada ensaio.



47

Figura 17 - Inspecdo visual das amostras do aco maraging

300 apos ensaio de corrosao potenciodindmico.

Fonte: Proprio Autor

5.5.4 Inspecio em Microscopia Otica apods ensaio de corrosao

Apo6s a inspecdo visual a olho nu, as amostras foram levadas ao microscopio
otico para melhor visualiza¢do de sua superficie apds ensaio de corrosdo. A Figura 18
mostra, em detalhes, a macha preta que surgiu em todas as amostras do aco maraging
300. Algumas dessas manchas apareceram na interface area tutil/esmalte. Apesar disso,
nao sao consideradas frestas, pois ndo houve formagao de produto de corrosao por baixo
do esmalte.

O tipo de corrosdo que o maraging 300 sofreu foi corrosdo generalizada. O que
se vé nas imagens da Figura 18 ¢ o inicio do processo corrosivo, pois 0s ensaios eram
finalizados para uma limitacdo de corrente de 1 mA/cm?. O potencial maximo atingido

nessas curvas de polarizacao foide -0,15 V (vs Ag/AgCl).
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Figura 18 - Superficies corroidas das amostras do ago
maraging 300 envelhecidas a a) 480 °C/ 3 h, b) 570 °C/ 3
h, ¢) 600 °C/ 3 h, e d) 650 °C/ 3 h ap6s o ensaio de
polarizagdo potenciodinamico.
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Fonte: Proprio Autor.

A Figura 19 mostra em maiores detalhes a formagdo de produto de corrosao dentro da
regido corroida. E possivel observar uma regido circular e, dentro dela, a formagio de
produto de corrosdao. Como ndao houve tempo de se propagar ao longo de toda a

superficie, esse produto de corrosdo ficou confinado a regido circular.

Figura 19 - Formacao de produto de corrosdo na superficie do aco maraging a) 570 °C/
3 h, e b) 650 °C/ 3 h apds o ensaio de polarizagdo potenciodinamico.

100 pm

Fonte: Proprio Autor



49

Santos (2014) estudando a resisténcia a corrosao em meio aquoso de 3,5% de
NaCl para aco maraging 300 em diversas temperaturas de envelhecimento, chegou a um
resultado semelhante ao obtido nesse trabalho. No ensaio de corrosdo feito pelo autor
citado, as curvas de polarizagdo potenciodindmica foram varridas até o potencial de 1,2
V (vs ECS) atingindo valores de corrente proximos a 1 A, o que ofereceu tempo para o
aco maraging corroer ainda mais. As imagens obtidas pelo autor apds os ensaios de
corrosdo mostraram a formacao de um produto de corrosdo de cor escura todo trincado

(Figura 20).

Figura 20 - MO da superficie do aco maraging em quatro condigdes
de envelhecimento, a) 561 °C, b) 571 °C, ¢) 581 °C e d) 601 °C, apos
ensaios de corrosao em meio aquoso de 3,5% de NacCl.

Fonte: Santos, 2014.

Segundo Santos (2014), o produto formado foi analisado por EDS e apresentou em
sua formagdo, os elementos Fe, Ni, Co ¢ Mo, elementos esses que sao os mais abundantes
na composicao do aco maraging 300.

Para esse trabalho, ndo foi possivel a andlise em EDS, porém a mesma morfologia
do produto de corrosdao encontrado por Santos (2014) foi encontrada nesta pesquisa. Se trata
de um produto de corrosao escuro e bastante descontinuo. Outra caracteristica desse produto
¢ o fato de ele ndo ser protetor, pois 0 mesmo ndo proporcionou a passivacao das amostras.

A austenita revertida mostrou ter influéncia somente no potencial de corrosao das
amostras, nao mostrando influéncia no processo corrosivo mostrado nas imagens pos

ensaios de corrosdo.
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6 CONCLUSAO

Face aos resultados obtidos neste trabalho, inicialmente pode-se concluir que apos
observacdo dos picos de austenita observados, que a quantidade de austenita revertida no
material aumentava de acordo com o aumento da temperatura de envelhecimento (480 °C,
570 °C, 600 °C e 650 °C).

Em relacdo a Dureza Rockwell C, neste estudo, assim como previsto na literatura,
foi observada uma diminui¢do nos valores de dureza nas amostras sob temperaturas mais
elevadas de envelhecimento, reforcando que a maior reversdo de austenita cause esta
diminui¢cdo na dureza do ago maraging 300.

Além disso, observou-se, segundo os ensaios eletroquimicos, que a fase em questao
mostrou influéncia na resisténcia a corrosdao do material.

Através dos ensaios eletroquimicos realizados (potencial de circuito aberto e
polarizacdo potenciodinamica), foi possivel verificar que a resisténcia a corrosdo do aco
maraging 300 foi afetada para as amostras envelhecidas sob maiores temperaturas.

Por meio do Potencial de Circuito Aberto (OCP), juntamente com as curvas de
polarizacdo potenciodinamica, observou-se que a medida que a temperatura de
envelhecimento era aumentada, o potencial de corrosdo se mostrava mais negativo. Ja na
densidade de corrente, ndo houve alteragdo em sua ordem de grandeza.

Na menor temperatura de tratamento (480 °C) obteve-se um potencial de corrosao
mais nobre, além de uma menor densidade de corrente quando comparada as demais
temperaturas, sugerindo que a austenita revertida possui um efeito negativo na resisténcia a
corrosdo do ago maraging 300.

Ja a partir da observagdo microscopica foi visualizado o inicio do processo de
corrosdo generalizada nas amostras, ndo sendo possivel observar uma evolugdo maior
devido ao curto tempo do ensaio eletroquimico.

Também foi visualizado um produto de corrosdo escuro e descontinuo nas
superficies das amostras, que ndo ofereceu passivagdo as mesmas, ¢ que ja foi encontrado
por Santos (2014) em estudo anterior.

Sugere-se, portanto, que austenita revertida oferece influéncia somente no potencial
de corrosdo das amostras, ndo tendo nenhuma influéncia no processo corrosivo mostrado

nas imagens pés ensaios de corrosao
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7 TRABALHOS FUTUROS

Quantificar a austenita revertida apos os tratamentos térmicos de envelhecimento
do Ago Maraging 300.

Para complementar os ensaios eletroquimicos de OCP e Polarizagdo
Potenciodinamica, realizar Ensaio de Impedancia Eletroquimica, visto ndo foi possivel
completar esta atividade em devido a pandemia.

Comparar, nas condi¢des usadas nestes estudo, a resisténcia a corrosao do Aco
Maraging 300 com um ago carbono.

Identificar o produto de corrosao formado, utilizando a técnica de EDS.
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