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RESUMO

Este estudo investigou a influéncia da ciclagem térmica acima da temperatura de austenitizagao
e das adigdes de Niobio (Nb) e Titanio (Ti) no refinamento de grao e desempenho mecanico do
aco maraging M300. Trés variantes de liga (Ti, Ti+Nb e Nb) foram submetidas a ciclos térmicos
repetidos a 900 °C (5 e 10 repetigdes). A caracterizacdo microestrutural foi realizada via EBSD,
DRX e EDS, enquanto a resposta mecanica foi avaliada por ensaios de tragdao, dureza e
fractografia. Os resultados de EBSD revelaram que cinco ciclos térmicos promoveram o
refinamento efetivo dos graos de austenita prévia (< 20 um) e o aumento de contornos de alto
angulo, embora as ligas com Nb tenham apresentado menor refinamento devido a ancoragem
de contornos de grao. As medidas de DRX confirmaram o acimulo de deformacao e refino de
cristalitos apos cinco ciclos, seguido de recuperagdo parcial aos dez ciclos. Anélises de EDS
identificaram uma transi¢cao de precipitados de Ti para intermetalicos de Nb—Mo durante a
ciclagem, com indicios de dissolugdo incompleta nas ligas contendo apenas Nb.
Mecanicamente, as ligas com Ti mostraram ganho expressivo em ductilidade (= 9% de
alongamento), enquanto a adicdo de Nb favoreceu a resisténcia. A variante Ti+Nb destacou-se
pelo equilibrio entre dureza, resisténcia e tenacidade. Coletivamente, esses resultados destacam
que a ciclagem térmica controlada, combinada com adi¢des de Nb e Ti, pode ajustar a
microestrutura e o comportamento mecanico para ambientes de engenharia de alta exigéncia,
oferecendo alternativas promissoras para aplicagdes aeroespaciais, offshore e em ferramentas
de alto desempenho, onde graos refinados e propriedades mecanicas equilibradas sdo essenciais.

Palavras-chave: aco maraging, ciclos térmicos, Nidbio.



ABSTRACT

This study investigated the influence of thermal cycling above the austenitization temperature
and the addition of niobium (Nb) and titanium (Ti) on grain refinement and mechanical
performance of maraging steel M300. Three alloy variants (Ti, Ti+Nb and Nb) were subjected
to repeated thermal cycles at 900 °C (5 and 10 cycles). Microstructural characterization was
carried out using EBSD, XRD, and EDS, while mechanical behavior was evaluated through
tensile testing, hardness test and fractographic analysis. EBSD results showed that five thermal
cycles promoted effective refinement of prior austenite grains (< 20 pm) and an increase in
high-angle grain boundaries, although Nb-containing alloys exhibited reduced refinement due
to grain boundary pinning. XRD confirmed strain accumulation and crystallite refinement after
five cycles, followed by partial recovery after ten cycles. EDS analyses revealed a transition
from Ti-based precipitates to Nb—Mo intermetallics during cycling, with indications of
incomplete dissolution in alloys containing only Nb. From a mechanical standpoint, Ti-
containing alloys exhibited a significant increase in ductility (= 9% elongation), whereas Nb
additions favored higher strength. The Ti+Nb variant stood out by providing a superior balance
between hardness, strength, and toughness. Overall, these results demonstrate that controlled
thermal cycling combined with Nb and Ti additions is an effective strategy to tailor
microstructure and mechanical behavior for demanding engineering environments, offering
promising alternatives for aerospace, offshore, and high-performance tooling applications,

where refined grains and balanced mechanical properties are essential.

Keywords: maraging steel, thermal cycling, niobium.
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1 INTRODUCAO

Os agos maraging constituem uma classe de agos de alta resisténcia amplamente
reconhecida. Eles possuem como caracteristica apresentar teores extremamente baixos de
carbono e apresentam elementos de liga, como niquel, cobalto, molibdénio e titdnio, para
promover endurecimento por envelhecimento (age-hardening) em martensitas. O termo
maraging ¢ derivado da jun¢do das palavras “martensite” e “age-hardening”, refletindo o
mecanismo fundamental de obtencao de suas propriedades (Floreen, 1968). A utilizacao do
aco maraging ¢ voltada para aplicagdes na industria aerondutica, nuclear, aeroespacial, entre
outras (Pardal et al., 2007).

Os principais fatores que influenciam as propriedades mecanicas dos acos maraging sao
os tratamentos térmicos e os elementos de liga. No que diz respeito aos tratamentos térmicos, a
rota comum aos agos maraging € o tratamento de solubilizacdo a 820 °C por uma hora, seguido
por um tratamento de envelhecimento a 480 °C por trés horas. essa rota determina as
propriedades mecanicas finais, principalmente pelo endurecimento por precipitagdo de
intermetalicos (Floreen, 1968).

O controle microestrutural, em especial do tamanho do grao austenitico prévio, ¢
determinante para o desempenho mecanico, pois grdos mais finos possuem a tendéncia de
aumentar a resisténcia mecanica, a ductilidade e a tenacidade, além de retardar a propaga¢do de
trincas nos acos maraging (Nakazawa; Kawabe; Muneki, 1978).

Os elementos de liga presentes no ago maraging e suas quantidades também sao fatores
cruciais, influenciando tanto propriedades microestruturais como a ancoragem dos contornos
de grao da austenita prévia promovida pelo Nb, que retarda o crescimento do grdo da austenita
prévia e, como resultado, favorece uma tendéncia de tamanho de graos da austenita prévia
menores para agos contendo esse elemento de liga em sua composi¢ao (Kawabe; Kanao;
Muneki, 1977), quanto propriedades mecanicas, pois um dos principais fatores que promovem
o endurecimento dos agos maraging ¢ a formagdo de precipitados intermetalicos,
principalmente Ni3Ti, Ni3Mo e Ni3Nb (Moshka et al., 2015).

Este trabalho teve como objetivo investigar a influéncia da ciclagem térmica no
refinamento do grao austenitico prévio em trés agos maraging da série 300, que se distinguem
principalmente pelas variagdes em seus teores de Ti e Nb. O processo de ciclagem sera

conduzido em temperaturas acima da austenitizagdo completa, buscando compreender a relagao
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entre a composic¢ao da liga, a evolug¢do do tamanho de grao e as propriedades mecanicas obtidas.
Serdo analisadas trés composi¢des distintas: uma com Ti, outra com Nb e uma terceira com a
combinagdo de ambos (Ti + Nb), a fim de identificar os efeitos individuais e possiveis
interacdes sinérgicas desses elementos no refinamento microestrutural.

Por se tratar de uma pesquisa com novas ligas de aco maraging 300 modificadas nos
teores de Ti e Nb, este estudo ¢ inédito quanto a andlise do comportamento mecanico e
microestrutural sob ciclos térmicos de refino de grao. A investigagao traz esclarecimentos sobre
a influéncia do tamanho do grao austenitico prévio, em conjunto com os elementos de ligas (Nb
e Ti), nas propriedades resultantes dos agos maraging avaliados. Além disso, apresenta
potencial para ampliar a compreensdo dos mecanismos de controle do tamanho de grio,
oferecendo subsidios ao desenvolvimento de ligas avancadas com propriedades otimizadas para

aplicagdes de engenharia de alta performance.
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2  OBJETIVOS

2.1

Objetivo geral

Este trabalho tem como objetivo estudar a influéncia do refino de grao da austenita

prévia induzido pelo tratamento de ciclagem térmica de trés agos maraging 300 modificados

em seus teores de Ti e Nb, bem como investigar o comportamento das propriedades mecanicas

e caracteristicas microestruturais desses agos.

2.2

b)

d)

Objetivos especificos

Avaliar os efeitos individuais ¢ combinados de Nb ¢ Ti sobre a estabilizagdo e o
refinamento microestrutural durante tratamentos térmicos ciclicos em temperaturas
acima da austenitizacdo completa.

Caracterizar microestruturalmente as ligas estudadas por meio de técnicas como
microscopia Optica, EBSD e difragdo de raios X (DRX), identificando mudancgas na
morfologia martensitica, tamanho de grao da austenita prévia e textura cristalografica.
Analisar a formacgdo, composicdo e distribuicdo de precipitados apods diferentes
condi¢des de tratamento térmico, correlacionando-os com o papel de Nb e Ti no
endurecimento por precipitacao.

Determinar as propriedades mecanicas, incluindo dureza e resisténcia a tracdo, das
amostras tratadas, correlacionando os resultados com as alteracoes microestruturais
observadas.

Comparar o comportamento microestrutural e mecanico das trés diferentes composicoes
de liga (Ti, Nb, Ti+Nb) para identificar possiveis efeitos sinérgicos no controle do

tamanho de grao e na otimizagdo das propriedades.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos maraging: caracteristicas gerais

Os acos maraging compdem uma classe especial de agos de ultra-alta resisténcia
desenvolvida a partir do final da década de 1950 pela International Nickel Company, Inc.
(INCO), destacando-se por apresentarem elevada combinacdo de resisténcia mecanica e
tenacidade. Diferentemente dos agos de alta resisténcia convencionais, que dependem
essencialmente da presenga de carbono e da formagdo de martensita carbonosa ou da
precipitagdo de carbonetos para alcangar suas propriedades, os agos maraging possuem baixo
teor de carbono (geralmente inferior a 0,03%) e obtém seu endurecimento por meio da
precipitacdo de compostos intermetalicos durante o processo de envelhecimento (age
hardening). Essa caracteristica confere a esses materiais, excelente soldabilidade e maior
ductilidade no estado inicial, o que os diferencia de outros agos de mesma faixa de resisténcia
(Da Fonseca et al., 2021).

A microestrutura formada apods a solubilizagdo e resfriamento ao ar ¢ composta por
martensita de baixo carbono. Diferentemente da martensita tradicional, essa fase ¢
relativamente macia e ductil, o que facilita processos de usinagem e conformagao antes do
tratamento final. A elevada dureza caracteristica desses agos € obtida apenas apds o tratamento
de envelhecimento, realizado em temperaturas da ordem de 450 a 510 °C, quando ocorre a
formagdo de precipitados intermetalicos extremamente finos e coerentes com a matriz (como
NisTi e FeaMo). Esses precipitados dificultam o movimento das discordancias, resultando em
um significativo aumento da resisténcia mecanica, com durezas que podem alcancar cerca de
55-60 HRC e limites de resisténcia entre 1400 e 2400 MPa (Sha; Guo, 2009).

A Figura 1 mostra a comparacao desses acos sao projetados para atingir elevados

limites de resisténcia, na faixa de 1400 a 2400 Mpa
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Figura 1 - Limite de resisténcia x tenacidade a fratura dos agos maraging comparados aos
agos carbono convencionais de alta resisténcia.
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Fonte: HAMAKER; BAYER (1968).

Os acos maraging comumente sdo classificados pelo seu limite de escoamento
tendo como principais representantes desses agos os agos maraging da classe 200, 250, 300 e
350. A Figura 1 mostra o limite de resisténcia desses agos que atingem na faixa de 1400 a 2400
Mpa comparados a acos convencionais de alta resisténcia. E valido ressaltar que os agos
maraging também se destacam nos valores de tenacidade a fratura (Kic), onde, para agos com
o mesmo limite de resisténcia, se destacam com os maiores valores alcancados, refor¢ando o
potencial que essa classe de agos possui no que diz respeito as propriedades mecanicas.
O principal fator que afeta o limite de resisténcia de diferentes acos maraging é a sua
composi¢do. Dentre os elementos presentes nos agcos maraging temos como principais o Ni, Co,
Mo, Al, Ti e como balango Fe. Na tabela 1 temos as composi¢des das principais ligas de ago

maraging.
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Tabela 1 - Composi¢do quimica em wt. % acos maraging 18% Ni das classes 200, 250, 300, e

Aco Ni [%)] Co [%] M305 ([)%] Al [%] Ti [%)] Fe
18 Ni 200)| 17— 19 89 3-35 0,05-0,15 0,15-025 bal
18 Ni (250)| 17— 19 7-85  46-52 0,05-0,15 0,3-0,5 bal
18Ni(300)| 17-19  85-95 46-52 0,05-0,15 0,5-038 bal
18 Ni (350)(17,5-19,5 12-12,5 3,8-46 0,05-0,15 1,4-17 bal

Fonte: (Magnee et al., 2024) adaptado.

3.2 Influéncia dos elementos de liga nos acos maraging

Os elementos de liga desempenham papel crucial no desenvolvimento das propriedades
dos agos maraging, uma vez que determinam tanto a estabilidade microestrutural quanto os
mecanismos de endurecimento. O niquel € o principal responséavel pela formagao da martensita
de baixo carbono e pela solubilizacdo dos demais elementos, criando a matriz necessaria para
o processo de envelhecimento. O molibdénio, o titanio e o nidbio participam ativamente do
endurecimento, promovendo a precipitacio de compostos intermetalicos durante o
envelhecimento, o que resulta em um expressivo aumento da resisténcia mecanica. O cobalto,
por sua vez, atua de forma sinérgica, acelerando a cinética de precipitacdo e intensificando o
efeito de endurecimento, enquanto o aluminio pode contribuir de maneira secundéria para a
formacgao de fases intermetalicas.

A interacdo entre esses elementos gera microestruturas refinadas, compostas por
precipitados nanométricos uniformemente distribuidos, o que garante a excelente combinagao
de resisténcia, tenacidade e estabilidade térmica caracteristica dos acos maraging. Essa
particularidade torna tais ligas de grande interesse para aplicacdes estratégicas em engenharia,
especialmente nos setores aerondutico, aeroespacial e nuclear (Sha; Guo, 2009).

No que se refere a natureza dos precipitados, estes podem ser classificados em
coerentes e incoerentes. Precipitados coerentes sdo aqueles que mantém continuidade
cristalografica com a matriz, apresentando baixo desajuste de rede. Isso os torna altamente
eficazes na obstru¢do ao movimento das discordancias, promovendo grande endurecimento. Ja

os precipitados incoerentes ndo mantém essa continuidade cristalina e, geralmente, surgem em
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estagios mais avancados do envelhecimento. Embora ainda contribuam para o endurecimento,
podem reduzir a tenacidade do material quando se tornam grosseiros ou excessivos (Porter;

Easterling, 1992).

3.2.1 Influéncia do Titdnio (Ti)

O titanio exerce papel central no endurecimento por precipitacdo dos acos maraging. Durante
o tratamento de envelhecimento, o Ti promove a formacdo de compostos intermetalicos
finamente dispersos, responsaveis por um expressivo aumento da dureza e da resisténcia
mecanica. Entre esses precipitados, o mais relevante ¢ a fase NisTi, que apresenta estrutura
hexagonal e geralmente se forma de maneira coerente com a matriz martensitica de baixo
carbono. Essa coeréncia ¢ fundamental, pois dificulta o movimento das discordancias e,
consequentemente, eleva a resisténcia mecanica da liga (Schober; Schnitzer; Leitner, 2009).
Trabalhos experimentais demonstram que a temperatura de envelhecimento também
influencia diretamente o papel do Ti. Em temperaturas abaixo de 723 K, ocorrem
transformagdes precursoras envolvendo fases do tipo 6mega (®), comuns em ligas pobres em
Ti. J& em temperaturas acima de 723 K, a precipitacdo predominante ¢ de compostos do tipo
Nis(Ti,Mo), que apresentam interfaces bem definidas e comportamento tipico de precipitados
coerentes (TEWARI et al., 2000, p. 1188—1192). Na Figura 2 podemos visualizar um diagrama
TTT que corresponde ao inicio de transformacdo de diversas fases formadas durante o

envelhecimento do aco maraging 350.
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Figura 2 - Representagdo esquematica das curvas TTT correspondentes ao inicio das
transformagoes de varias fases.
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Fonte: adaptado (Tewari et al., 2000).

De forma geral, a adi¢do de Ti estd associada a um ganho significativo em resisténcia
devido a forma¢do de precipitados coerentes. Contudo, teores elevados ou tratamentos
prolongados podem favorecer a transformacgao para precipitados incoerentes, maiores € menos
eficazes no reforco, comprometendo a tenacidade. Por essa razdo, a quantidade de Ti nas ligas

maraging deve ser cuidadosamente balanceada, de forma a otimizar a combinagdo entre

resisténcia e ductilidade (Pardal et al., 2007)

3.2.2 Influéncia do Niobio (Nb)

O nidbio tem se mostrado um elemento de liga de grande relevancia no estudo e
desenvolvimento dos agos maraging. Sua adigdo, mesmo em pequenas quantidades, pode
modificar de maneira significativa a microestrutura e as propriedades mecanicas desses acos,
atuando tanto no refino de grao quanto na estabilidade das fases durante o envelhecimento.

Estudos avaliaram a adi¢do de 2% de Nb em aco maraging 350 obtido por refundi¢do
em forno a vacuo, observando que o elemento promoveu aumento de dureza e resisténcia

mecanica, sem comprometer drasticamente a tenacidade (Ahmed et al., 1994). Os autores
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verificaram que o Nb contribui para a estabilizagdo da austenita revertida durante o
envelhecimento, funcionando como estabilizador da fase austenitica e promovendo o
surgimento de precipitados ricos em Nb na matriz martensitica. Esses precipitados, com
dimensodes proximas a 100 nm, foram identificados por microscopia eletronica de transmissao
(TEM) e observados como uniformemente distribuidos, o que sugere um papel adicional no
endurecimento por precipitacdo (Ahmed et al., 1994).

Em estudos mais recentes, foram registradas evidéncias que mostraram que o Nb atua
no refino de blocos martensiticos, reduzindo o tamanho médio de blocos de 3,4 um no material
base para cerca de 2,4 um quando adicionado Nb. Esse efeito foi atribuido ao arrasto de
contornos de grao exercido pelos precipitados ricos em Nb, além de sua interagdo com outros
elementos, como Ti e Mo. Além disso, verificou-se que o Nb, isoladamente ou combinado ao
B, retarda o crescimento de precipitados e a formacdo de austenita revertida durante o
envelhecimento a 500 °C, resultando em maior estabilidade microestrutural do estado
envelhecido e retencao da resisténcia durante periodos prolongados de exposi¢ao ao tratamento

de envelhecimento (Parvinian et al., 2021a).

3.2.3 Efeitos Sinérgicos de Ti e Nb

A sinergia entre titanio (Ti) e nidbio (Nb) em agos maraging emerge da combinacio
entre endurecimento por precipitagdo coerente e refino/estabilizagdo microestrutural. O Ti ¢é
reconhecido como agente primario de endurecimento em ligas 18 % Ni, sendo o principal
agente de reforgo (Lee et al., 2005). Essa fun¢do estd associada a formacao de precipitados
NisTi finos e distribuidos, que ancoram discordancias e elevam a resisténcia. Em paralelo,
pequenas adi¢des de Nb exercem papel microestrutural e cinético crucial: (Parvinian et al.,
2021a) demonstraram que microalojamentos com Nb retardaram o engrossamento de
precipitados e mantiveram o pico de resisténcia por mais tempo. Esse atraso na coalescéncia
preserva a densidade de particulas ativas e, portanto, a resposta de escoamento sob
envelhecimento prolongado.

Sob a 6tica termo-cinética e de projeto de liga, Pérez et al., 2025, mostram que a adi¢ao
de Nb favorece NisNb/Laves e retarda as cinéticas de precipitacio em comparagao ao NisTi,
concomitante ao refino da martensita e a redu¢do do grao austenitico prévio. Na liga Ti+Nb

(substituicdo parcial), o compromisso resisténcia—tenacidade, melhora: a liga com Ti+Nb
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apresentou a maior energia Charpy, sinalizando que o Nb, combinado ao Ti, pode elevar a
capacidade de dissipagdo de energia sem degradar significativamente a resisténcia. Resultados
classicos também sustentam o ganho de resisténcia com Nb: o escoamento maximo ocorreu
com 0,06 % Nb (Lee et al., 2005), evidenciando contribuicdo direta do Nb a resposta mecanica.

Do ponto de vista de estabilidade microestrutural e textura, (Masoumi et al., 2025)
destacam que o Nb impacta as propriedades e a estabilidade microestrutural e investigam uma
liga Nb-enhanced, Ti-reduced, isto €, liga maraging com mais Nb e menos Ti, mostrando que
tratamentos adequados (solubilizagao/aging) podem minimizar defeitos cristalograficos e evitar
planos de clivagem mais frageis.

Em sintese, o Ti aporta precipitacdo coerente (NizTi) e eleva a resisténcia; o Nb refina
grao, retarda o crescimento de grao e estabiliza a microestrutura (inclusive por NisNb/Laves em
condigdes especificas). Juntos, Ti+Nb produzem uma dispersdo mais estavel e fina
de precipitados, preservam o pico de resisténcia por mais tempo ¢ podem elevar a tenacidade
sem perda substancial de resisténcia— um claro efeito sinérgico observado experimentalmente
nas ligas com adi¢do conjunta de ambos os elementos (Lee et al., 2005; Masoumi et al., 2025;

Pérez et al., 2025).

3.3 Tratamentos térmicos e ciclagem térmica

Um dos principais responsaveis pelas excelentes propriedades mecanicas encontradas
nos agos maraging ¢ o tratamento térmico aplicado a esses agos. A rota mais comum envolve,
primeiramente, um tratamento térmico de solubilizacao, realizado geralmente em temperaturas
entre de 820 e 850 °C por cerca de 60 minutos, seguido de resfriamento ao ar, o que gera uma
microestrutura predominantemente martensitica, de baixo carbono e alta tenacidade para os
padroes desse tipo de estrutura. Apos o tratamento de solubilizacdo, a rota segue com o
tratamento de envelhecimento, conduzido tipicamente entre 450 e 500 °C. Durante esse
processo ocorre a precipitacdo de fases intermetalica finamente dispersasse e, apoOs esse
tratamento, o aco maraging atinge seu pico de resisténcia mecanica (Pardal et al., 2007). Na

figura 3 ilustra a rota térmica comumente utilizada em acos maraging.
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Figura 3 - Tratamentos termomecanicos dos agos maraging com 20% de Niquel.
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Outra rota de tratamento térmicos possivel para os acos maraging € a que inclui, entre
a solubilizacdo e o envelhecimento, tratamentos de ciclagem térmica, com ciclos realizados
entre, aproximadamente, 750 °C e temperatura ambiente, podendo ser repetido quantas vezes
forem necessarias para obter o refino de grao da austenita prévia (Nakazawa; Kawabe; Muneki,

1978).

3.3.1 Tratamento térmico de solubilizacdo

O tratamento térmico de solubilizagdo constitui a primeira etapa fundamental na rota de
tratamentos térmicos dos acos maraging. Esse processo ¢ realizado tipicamente em
temperaturas na faixa de 815 a 980 °C, por aproximadamente uma hora, seguido de resfriamento
ao ar. Durante a fase de tratamento isotérmico, esta presente apenas a fase de austenita (y), como
ilustrado no diagrama de fases Fe-Ni da Figura 4. Apods essa etapa, o resfriamento,

independentemente de sua taxa, resultard em uma estrutura martensitica (Schmitt, 2014). O
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objetivo da solubilizacdo nos agos maraging ¢ a dissolucdo das fases presentes no aco ¢ a
homogeneiza¢do da distribui¢do dos elementos, a martensita obtida apds esse processo,
diferentemente da que se forma em acos convencionais, nao depende do teor de carbono para
sua formagdo. Trata-se de uma martensita cuja baixa densidade de discordancias garante
elevada tenacidade e excelente soldabilidade no estado solubilizado. Embora o material
apresente dureza relativamente baixa apos a solubilizagdo, esse estado ¢ crucial para permitir a
posterior etapa de envelhecimento, na qual ocorre a precipitagdo de intermetalicos que

conferem o endurecimento caracteristico dos agcos maraging (Costa e Silva; Mei, 2006).

Figura 4 - Diagrama de equilibrio sistema Fe-Ni.
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Fonte:(Cortez et al., 2014).

O diagrama presente na Figura 4 trata-se de um diagrama no equilibrio termodinamico
e ndo compreende as transformacdes de fases que ocorrem durante o resfriamento do ago
maraging pos-solubilizacdo, mesmo em taxas de resfriamento lentas. As transformagdes de fase
que ocorrem durante o resfriamento podem ser melhor compreendidas por meio da visualizando
o diagrama de transformagdo metaestavel do sistema Fe-Ni, apresentado na Figura 5, o qual

fornece a previsdo mais proxima do processo real.
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Figura 5 - diagrama de transformag¢do metaestavel do sistema Fe-Ni.
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Fonte:(Floreen, 1968).

Na Figura 5, observa-se que, para o ago maraging que 18 wt% Ni, durante o tratamento
1sotérmico a 815°C, ha uma estrutura predominantemente austenitica. Com o resfriamento,
atinge-se a temperatura de inicio de transformagao martensitica (Ms), na qual a austenita (CFC)

se transforma em martensita (CCC) (Conde, 2023).

3.3.2 Tratamento térmico de envelhecimento

O tratamento de envelhecimento ¢ a etapa responsavel pelo endurecimento dos agos
maraging, uma vez que promove a precipitagdo de compostos intermetalicos nanométricos,
como Ni3Ti, NizsMo e Ni3NB, que atuam como principais agentes de refor¢o ao bloquearem o
movimento de discordancias. Esse processo, geralmente conduzido em temperaturas entre 455

e 510 °C, por periodos de 3 a 8 horas, seguido de resfriamento ao ar, resulta no chamado pico
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de resisténcia mecanica, quando a liga atinge sua maxima dureza e limite de escoamento, Figura

6 (Costa ¢ Silva; Mei, 20006).

Figura 6 - Efeito da temperatura de envelhecimento sobre a resisténcia e a ductilidade
(percentual de alongamento até a fratura) de um ago maraging.
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Fonte: Adaptado (Mouritz, 2012)

Durante esse processo, conforme visto no diagrama de transformacgdo metaestavel
(Figura 5), ndo ocorre a formagdo de austenita, mas sim a precipitagdo de fases intermetalicas.
Isso se deve ao fato de que a microestrutura martensitica, obtida apos a solubilizagdo, encontra-
se supersaturada em elementos de liga como Ni, Mo e Ti, o que favorece a nucleagdo e o
crescimento de compostos intermetalicos nanométricos, notadamente Ni3(Ti, Mo) e FeMo
(Tewari et al., 2000). A Tabela 2 apresenta propriedades tipicas, como resisténcia a tragao (RT),
limite de escoamento (LE), alongamento (A), reducdo de area (RA) e dureza (HRC) de alguns

acos maraging no estado solubilizado e no estado solubilizado e envelhecido.
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Tabela 2 - Propriedades tipicas de alguns agos maraging em funcdo da condi¢do de tratamento

térmico.
Solubilizado Solubilizado e envelhecido
RT LE A RA Dureza RT LE A RA Dureza
(MPa) (MPa) (%) (%) (HRC) (MPa) (MPa) (%) (%) (HRC)
MAR 250 1010 799 19 72 29 1690 1660 11 50 49
MAR 300 1020 795 17 76 32 1815 1785 8 40 53
MAR 350 1140 825 18 70 35 2400 2350 6 25 58

Fonte: adaptado (Costa e Silva; Mei, 2006).

A Figura 7 ilustra a transformac¢@o martensitica e a evolu¢do microestrutural dos agos

maraging, ap0s o resfriamento da fase austenitica e durante o envelhecimento subsequente. A

martensita formada apresenta uma morfologia hierarquica organizada em até cinco niveis: graos

de austenita prévia, pacotes contidos nesses graos, blocos dentro dos pacotes, sub-blocos nos

blocos e, por fim, as ripas finas que os compdem. Essa complexa subdivisdo gera uma elevada

densidade de interfaces, aliada a uma concentracao significativa de discordancias (em torno de

10'* m™2), que funcionam como sitios preferenciais de nucleacao. Tais caracteristicas favorecem

a precipitagdo de compostos intermetéalicos durante o envelhecimento, bem como a reversao da

martensita metaestavel em austenita apos tempos prolongados de tratamento. Como as reagdes

de precipitagdo ocorrem mais rapidamente que a reversdo, observa-se um expressivo aumento

de dureza antes que se forme quantidade significativa de austenita revertida (Parvinian et al.,

2021b).
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Figura 7 - Esquema da formacao e evolugdo da microestrutura martensitica em um
grao de austenita prévia apods a témpera e o subsequente envelhecimento.
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Fonte: adaptado (Parvinian et al., 2021b).

3.3.3 Ciclagem Térmica

A técnica de ciclagem térmica em acos maraging consiste em submeter o material a
sucessivos ciclos de aquecimento até a regido de reversdo da martensita em austenita, seguindo-
se de resfriamento até a temperatura ambiente ou abaixo de Mf. Esse processo promove
transformagdes repetidas de fase, resultando em refinamento do grdo da austenita prévia,
podendo reduzir o tamanho de grao para valores menores que 50 um (Nakazawa; Kawabe;
Muneki, 1978). A técnica de ciclagem térmica pode ser dividida em duas modalidades. A
primeira consiste em aplicar um ciclo de tratamento térmico entre a temperatura ambiente e a
temperatura de inicio de formagdo da austenita (Ar); j& a segunda técnica consiste em aplicar
um ciclo de tratamentos térmicos entre a temperatura ambiente e a regido do campo austenitico,

acima de Ar (Nageswara Rao, 2006).
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Figura 8 - Estudos de ciclagem térmica em ago maraging. (a) Ciclagem entre a temperatura
ambiente (RT) e T > Af e (b) ciclagem entre a temperatura ambiente (RT) e aproximadamente
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Fonte: adaptado (Nageswara Rao, 20006).

Tempo

Estudos (Saul; Roberson; Adair, 1970) mostraram que a ciclagem térmica ¢ altamente

eficaz para promover refino de grao em acos maraging 18% Ni (Saul; Roberson; Adair, 1970) .

Os autores verificaram que um Unico ciclo ja reduz grdos grosseiros, mas apenas multiplos

ciclos (trés a seis) levam a um refino uniforme, com tamanhos préximos a ASTM 7. Cada liga

apresenta uma faixa 6tima de temperatura, cerca de 927 °C para o ago 250 ¢ 1027 °C para o ago

300; temperaturas muito acima desses limites favorecem crescimento indesejado de grao. Além

disso, os autores observaram que o tamanho do grao austenitico prévio exerce influéncia direta

sobre a resisténcia a tracdo, especialmente em altas temperaturas, como ilustrado na Figura 8§,

que relaciona a resisténcia Ultima a tragdo com o tamanho de grao no ago maraging 250.

Figura 9 - O efeito do tamanho de grao da austenita prévia no limite de resisténcia a tragdo do
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Viswanathan e colaboradores (1996), (Viswanathan; Kishore; Asundi, 1996) avaliou os
efeitos da ciclagem térmica no ago maraging classe 350 e demonstrou que o tratamento
promove a formagdo de austenita retida, distinta da austenita revertida obtida por
envelhecimento prolongado (Viswanathan; Kishore; Asundi, 1996). O ciclo foi realizado entre
750 °C (~Ay) e temperatura ambiente. Os resultados indicaram que, embora a presencga dessa
fase reduza o limite de escoamento ¢ a resisténcia a tracao, ela proporciona ganhos expressivos
em ductilidade e energia absorvida em ensaios Charpy. Observou-se ainda que a fragdo de
austenita retida aumenta com o numero de ciclos térmicos aplicados e ¢ influenciada pela taxa
de aquecimento, sendo maior em condi¢des de aquecimento mais lento. Esses resultados
evidenciam a ciclagem térmica, antes do envelhecimento, como uma estratégia eficaz de
engenharia microestrutural, permitindo ajustar o balango entre resisténcia, ductilidade e

tenacidade conforme as demandas da aplicacio.

3.4 Caracterizacdo: caracteristicas gerais em agos maraging

A caracterizacdo dos agos maraging busca compreender a relagdo entre composigao,
microestrutura e propriedades mecanicas, cujos comportamentos sdo fortemente influenciados
pelos tratamentos térmicos. Para tanto, diferentes técnicas de analise microestrutural e mecanica
sdo empregadas, o que permite avaliar desde a formagdo e evolucdo da martensita até os

processos de precipitagdo e de reversdo de fases durante o envelhecimento.

3.4.1 Caracterizagdo mecdnica nos agos maraging

Nos agos maraging, a caracterizagdo mecanica ¢ tradicionalmente realizada por meio de
ensaios de dureza, tragcdo e impacto, que fornecem parametros fundamentais para correlacionar
os efeitos do envelhecimento e do superenvelhecimento com as propriedades globais do

material.
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O ensaio de dureza, geralmente realizado nas escalas Rockwell C ou Vickers, ¢ um dos
métodos mais utilizados para monitorar a resposta ao tratamento de envelhecimento. A dureza
inicial dos acos maraging, no estado solubilizado, ¢ relativamente baixa (= 30 HRC), mas
aumenta expressivamente durante o envelhecimento, atingindo valores entre 50 ¢ 55 HRC. Esse
comportamento estd associado a precipitacdo de fases intermetalicas como Nis(Ti,Mo) e Fe-Mo,
que refor¢gam a matriz martensitica. Entretanto, tempos excessivos de envelhecimento resultam
em superenvelhecimento, fase em que ocorre a coalescéncia e o crescimento dos precipitados,
esse processo leva a uma queda gradual da dureza e da resisténcia (Costa e Silva; Mei, 2006).

Nos ensaios de tragdo, os acos maraging se destacam por apresentarem valores de limite
de resisténcia a tracdo superiores a 2000 MPa, mantendo ao mesmo tempo alongamentos na
faixa de 8-12%, o que reflete a baixa concentragdo de carbono e a auséncia de carbonetos
frageis. Essa combinagdo de alta resisténcia com razoavel ductilidade diferencia os agos
maraging de outras ligas de alta resisténcia, nas quais o aumento da resisténcia geralmente
compromete de maneira mais acentuada a deformabilidade (Sha; Guo, 2009).

A tenacidade, avaliada em ensaios de impacto Charpy, também se destaca. No estado
envelhecido, os agos maraging apresentam boa absorcdo de energia, resultado do refino
microestrutural ¢ da possivel presenga de pequenas fragcdes de austenita revertida, que
contribuem para aumentar a resisténcia a propagacdo de trincas. Em contrapartida, o super
envelhecimento tende a reduzir a energia absorvida, reforcando a importancia do controle

preciso dos ciclos térmicos.

3.4.2 Caracterizacdo: microscopia eletronica de varredura e técnica EBSD

A microanalise ¢ parte fundamental para o entendimento dos fendmenos que
compreendem 0s mecanismos responsaveis pelas propriedades dos acos maraging. Dentre as
ferramentas de microandlise, a microscopia eletronica de varredura (MEV) se destaca por
permitir a observacao de detalhes fundamentais na compreensdo das caracteristicas da estrutura
cristalina do material, sendo uma das técnicas mais importantes na caracterizagao
microestrutural de materiais. O MEV possibilita a obten¢do de imagens com elevada resolucao
e grande profundidade de campo. Seu principio de funcionamento baseia-se na intera¢do do
feixe de elétrons primarios, acelerados por alta tensdo, com a superficie da amostra. Essa

interacdo gera diferentes sinais, como elétrons secundarios, elétrons retroespalhados e raios X
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caracteristicos, os quais sdo coletados e processados para formar imagens e analises quimicas
(Goldstein et al., 2018).

As imagens obtidas por elétrons secundarios fornecem informacdes sobre a topograficas
da superficie, enquanto aquelas geradas por elétrons retroespalhados permitem distinguir
regides de diferentes composigdes quimicas ou contrastes de fase, em razdo da variagdo do
nimero atdomico dos elementos presentes. Além disso, quando acoplado a um detector EDS,
o0 MEV possibilita a identificacdo e a quantificacdo dos elementos de liga, permitindo mapear
sua distribui¢do e avaliar heterogeneidades qui micas no material.(Moreira et al., 2023).

Entre os métodos analiticos acoplados ao MEV, destaca-se a técnica de difragdo de elétrons
retroespalhados (EBSD — Electron Backscatter Diffraction), amplamente utilizada para
determinar a orientacdo cristalografica, as fronteiras de grdo, as fases cristalinas e as texturas
de materiais policristalinos. Durante a analise EBSD, o feixe de elétrons incide sobre a amostra
inclinada a aproximadamente 70° em relagdo ao feixe primario. Parte dos elétrons
retroespalhados sofre difracdo nos planos cristalinos proximos a superficie e forma padrdes de
difracdo caracteristicos, denominados padrdes de Kikuchi, que sdo projetados em um detector
sensivel, geralmente uma tela de fésforo acoplado ao microscopio. Esses padrdes sdo
compostos por faixas claras e escuras que correspondem aos planos cristalograficos do material
analisado (Schwartz; Kumar; Adams, 2000). Figura 10 mostra um exemplo de padrio de

Kikuchi e apresenta um esquema da formagao desses.

Figura 10 - a) Padrao de Kikuchi por retroespalhamento de cadmio a 20 keV, adquirido com

uma camera de video analogica. b) Esquema dos cones de difracdo em relacdo ao plano
s =
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Fonte: (Schwartz; Kumar; Adams, 2000).

A técnica EBSD também permite identificar contornos de grao de baixa e alta

desorientagdo, zonas de deformagao plastica, bem como regides de recristalizagao, mostrando-
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se essencial em estudos de processos termomecanicos, tratamentos térmicos, crescimento de
grao e analise de texturas cristalograficas (Goldstein et al., 2018). Em ligas metéalicas como o
aco maraging, o EBSD ¢ frequentemente utilizado, para correlacionar a microestrutura com
propriedades mecanicas, como resisténcia e ductilidade, e compreender os mecanismos de

endurecimento e recuperacao.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Para o estudo foram utilizados trés agos maraging da classe 300, diferenciados
principalmente pelos teores de Niobio (Nb) e Titanio (Ti). Os agos foram nomeados de acordo
com sua composi¢ao quimica para melhor entendimento, sendo eles M300 Ti, M300 Ti + Nb,

M300 Nb. As composi¢des quimicas das amostras podem ser consultadas na Tabela 3.

Tabela 3 - Composicdo quimica dos acos maraging 300 (% Massa).

Amostra C Co Mo Ni Ti Nb Al Fe

M300 Ti 0,004 9,54 5,07 18,39 0,76 0,02 0,045 Bal
M300 Ti + Nb 0,004 9,57 5,13 18,60 0,39 0,64 0,045 Bal

M300 Nb 0,004 9,35 5,07 18,68 0,01 1,40 0,069 Bal

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

4.2 Metodologia experimental

4.2.1 Tratamentos térmicos

Para a obtencdo da microestrutura inicial, anterior ao ciclo térmico, todas as
amostras foram submetidas a tratamento de solubilizacdo a 1100 °C por 2 h, seguido de
resfriamento rdpido em 4gua com gelo, com o objetivo de formar uma estrutura totalmente
martensitica. Em seguida, as amostras que seguiram a rota de tratamento térmico padrdo foram
envelhecidas a 480 °C por 3 h, etapa destinada a promover o endurecimento por precipitacao,

como mostra a Figura 11.
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Figura 11 - Representag@o esquematica do processo de tratamento térmico de solubilizagdo
seguido de envelhecimento.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025).

No processo de ciclagem térmica, ap0ds a solubilizacdo inicial a 1100 °C por 2 h, as
amostras foram submetidas a ciclos térmicos repetidos a 900 °C por 5 minutos, seguidos de
témpera em agua com gelo, com o objetivo de promover transformacdes reversiveis de fase e
refino do grao austenitico prévio. O ciclo térmico foi repetido 5 e 10 vezes em amostras distintas,
para fins de comparagao.

Apo6s a conclusdo dos ciclos térmicos, todas as amostras foram envelhecidas a

480 °C por 3 horas, sob condigdes idénticas, como ilustrado esquematicamente na Figura 12.
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Figura 12 - Representacdo esquematica dos processos de tratamento térmico de solubilizacdo
seguidos de ciclos térmicos e envelhecimento: a) rota com 5 ciclos térmicos. b) rota com 10
ciclos térmicos
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025).

Para facilitar a nomenclatura das amostras e contribuir com o entendimento, as
amostras foram nomeadas de acordo com a Tabela 4. A nomenclatura levou em consideragao
suas respectivas condigdes de tratamento térmico e composi¢des quimicas correspondentes.
Vale ressaltar que todas as amostras, incluindo aquelas rotuladas como “solubilizadas”, foram

submetidas a um processo de envelhecimento.

Tabela 4 - Nomenclatura atribuida as amostras apds os tratamentos térmicos.

Variante Solubilizada Ciclo 5x Ciclo 10x
M300 Ti M300 Ti_ S M300 Ti 5x M300 Ti 10x
M300 Ti+Nb  M300 Ti+Nb_S M300 Ti+Nb_5x M300 Ti+Nb_10x
M300_Nb M300 Nb_S M300 Nb 5x M300_Nb 10x

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025).

4.2.2 Preparagdo metalogrdfica

Foram separadas amostras correspondentes a cada rota de tratamento térmico para
a realizacdo dos ensaios de caracterizacdo microestrutural e propriedades mecanicas. As

amostras foram obtidas por meio de corte manual em serra metalografica. Apds o corte, as
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amostras foram preparadas conforme os requisitos de cada ensaio a ser realizado. Ressalta-se
que toda a preparagdo foi conduzida em equipamentos oferecidos pelo Laboratorio de
Caracterizagao de Materiais (LACAM). Abaixo segue a lista das informacgdes técnicas

(fabricante/ modelo) dos equipamentos e insumos utilizados:

e Embutidora: TECLAGO/ EM30D;

e Politriz e Lixadeira: AROTEC/ Aropol 2V-PU;
e Pasta de diamante: AROTEC;

e Politriz semi-automatica: MINIMET 1000.

4.2.2.1 Preparagdo metalogrdfica para amostras de difracdo de raio-X (DRX) e microdureza

Apbs o tratamento térmico e o corte, as amostras designadas aos ensaios de
microdureza e de difragdo de raios-X (DRX) foram submetidas ao lixamento superficial, a fim
de eliminar irregularidades e garantir a planicidade necessarias as analises. O procedimento foi
realizado em politriz/lixadeira, utilizando lixas d’agua de carbeto de silicio (SiC) com

granulometria crescente, variando entre 80 a 600 mesh.

4.2.2.2 Preparagdo metalogrdfica para amostras de microscopia otica (MO) e microscopia

eletronica de varredura (MEV) e EBSD

As amostras foram preparadas seguindo os procedimentos metalograficos padrao,
iniciando-se com o lixamento em lixas de SiC com granulometria crescente, entre 80 a 1200
mesh, e finalizando com o polimento em pasta de diamante de gramatura decrescente de 3 pm
alpm.

Para o ataque metalografico, utilizou-se Nital 2% por 10 segundos em imersao com

0 objetivo revelar a microestrutura do material.
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A preparagdao metalografica das amostras para EBSD foi semelhante as amostras
destinadas a MO e a MEV. Acrescentou-se, contudo, uma etapa adicional de polimento final

com silica coloidal de 0,02 pm, com o objetivo de otimizar a superficie para a analise por EBSD.

4.2.3 Ensaios mecdnicos

4.2.3.1 Ensaio de microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados em um microdurdmetro da
marca Mitutoyo modelo HM-220 fornecido pelo LACAM. Aplicando-se uma carga de 100 g e
um tempo de permanéncia de 10 segundos, conforme os procedimentos descritos na norma
ASTM E92 (ASTM, 2023). Para cada condicdo experimental, foram efetuadas cinco

indentacdes, a fim de garantir a precisao e a reprodutibilidade dos resultados.

4.2.3.2 Ensaio de tracdo

Os ensaios de tracdo foram realizados em uma maquina universal de ensaios
Shimadzu, modelo AGX050kNV2D, equipada com um extensdmetro optico TRViewX120S,
utilizado para registrar as deformagdes das amostras, sendo o sistema controlado pelo software
TRAPEZIUMX-V. As amostras apresentavam geometria retangular de 3 mm X 1,8 mm e
comprimento Util de 16 mm.

Os ensaios foram conduzidos com velocidade constante de 0,5 mm/min, sendo cada
condi¢do experimental testada em triplicata para assegurar a repetibilidade e a confiabilidade
dos resultados. As curvas de tensdo nominal (on) em funcdo da deformacdo nominal (ex) foram
tragcadas a partir dos dados obtidos, permitindo determinar as principais propriedades mecanicas
do material, tais como o limite de escoamento, a resisténcia maxima a tra¢do e o alongamento
até a fratura, fornecendo assim uma avaliagdo quantitativa da resisténcia e ductilidade de cada

amostra.
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4.2.4 Caracteriza¢do microestrutural

4.2.4.1 Andlise de difracdo de raios-X (DRX)

As analises de difracdo de raios-X (DRX) foram realizadas com o objetivo de
identificar e quantificar as fases presentes no material. As medi¢des foram conduzidas em um
difratometro Rigaku, modelo SmartLab Se, cedido pelo LACAM, equipado com tubo de
cobalto (Co) e radiagdo Ko, com comprimento de onda A = 1,78901 A.

O sistema operou com passo angular de 0,02°, corrente de 35 mA e tensao de 40
kV. A aquisicdo dos dados foi realizada na faixa de 20 entre 45° e 105°, com velocidade de
varredura de 5°/min, de modo a assegurar boa resolucdo e confiabilidade na identificacdo das

fases cristalinas presentes nas amostras.

4.2.4.2 Andlises de microscopia

Para a obtengdo das imagens por microscopia otica foi utilizado um microscopio
otico fornecido pelo LACAM da marca Zeiss (modelo Axio Imager M2m) com camera digital
acoplada.

Para as andlises de microscopia eletronica de varredura foi utilizado um
Microscopio Eletronico de Varredura disponibilizado pela central analitica da UFC, da marca
FEI (modelo Quanta 450-FEG). No mesmo estudo, também foi empregada a técnica de
espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS) utilizando o mesmo equipamento,
permitindo a identificagdo e quantificagdo qualitativa dos elementos presentes nas regides
analisadas.

A andlise por difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) foi realizada no
Microscopio Eletronico de Varredura disponibilizado pela central analitica da UFC da marca
FEI (modelo Quanta 450-FEG) em um sistema Thermo Scientific Scios 2 DualBeam, com o
objetivo de examinar a orientacao cristalografica e a morfologia dos graos das amostras tratadas

termicamente. As aquisi¢des foram realizadas considerando uma largura de campo horizontal
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(HFW) de 1 mm, aplicando se uma tensdo de aceleragdo de 20 kV e um passo de varredura
(step size) de 0,04 pm, alcangando um indice de indexa¢do minimo de 92%, o que assegura a
confiabilidade dos resultados obtidos.

Na analise dos mapas de orientagdo, contornos de grao de baixo angulo (LAGB)
foram definidos para dngulos de desorientacdo entre 2° e 15°, enquanto contornos de alto angulo
(HAGB) corresponderam a angulos superiores a 15°, possibilitando a distingdo entre
subestruturas internas e fronteiras efetivas de grao.

Os dados obtidos por EBSD foram processados por meio do software MTEX, em
ambiente MATLAB, para a reconstru¢ao dos graos de austenita prévia. Esse procedimento foi

conduzido de forma interativa, aplicando-se a relagdo de orientagdo Kurdjumov—Sachs (K-S).

4.3 Fluxograma

O fluxograma (Figura 13), que representa os processos realizados nesta pesquisa,
apresenta a sequéncia das etapas experimentais conduzidas. Inicialmente, foram realizados os
tratamentos térmicos nas amostras de aco maraging 300, conforme descrito anteriormente.
Todas as amostras passaram pelo tratamento de solubilizacdo e, posteriormente, foram
distribuidas em trés grupos: um grupo submetido apenas ao envelhecimento, outro a cinco
ciclos térmicos seguidos de envelhecimento e um terceiro a dez ciclos térmicos seguidos do
mesmo processo.

Concluida essa etapa, procedeu-se a fase de testes e andlises, na qual as amostras
foram separadas e direcionadas aos respectivos ensaios. Cabe ressaltar que todos os ensaios
foram realizados com amostras representativas de cada grupo experimental, garantindo a

confiabilidade e a comparabilidade dos resultados obtidos.



Figura 13 — Fluxograma da pesquisa
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025).
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5 RESULTADOS

5.1 MICROSCOPIA OTICA

A microscopia Optica presente na Figura 14 revela a evolu¢do da morfologia
martensitica em funcdo da adicdo de elementos de liga para o tratamento térmico de
solubilizagdo a 1100 °C seguida de envelhecimento. Nessas condi¢des todas as ligas exibem a
hierarquia ripas—blocos—pacotes tipicos da martensita, delimitada pelo contraste de ataque e
consistente com um tamanho de grdo pré-austenitico grosseiro. Essas microestruturas definem
a condicdo base anterior aos tratamentos de ciclos térmicos.

As Figuras 15 e 16 evidenciam as micrografias apos cinco (x5) e dez (x10) ciclos
a 900 °C seguidos de envelhecimento, respectivamente. As imagens presentes na Figura 15
mostram que a exposi¢do ciclica de reversao da martensita em austenita reduz as escalas de
tamanho da martensita em todas as amostras promovendo o maior refinamento ¢ a maior
uniformidade espacial, porém nas variantes M300 Ti+Nb e M300 Nb, nota-se uma
microestrutura com martensita mais agulhada se comparada as amostras somente solubilizadas.
Na Figura 16 observa-se o refinamento e a reorganiza¢do da subestrutura martensitica. Feixes
de ripas se fragmentam, contornos de pacotes se desagregam, e a fracdo de area ocupada por
dominios finos aumenta, indicando reversdo e retransformacdo progressiva e migracdo de
contornos durante o ciclo. A magnitude do refinamento depende fortemente da composigdo
quimica. As variantes M300 Nb_ 5x, M300 Nb 10x, M300 Ti+Nb 5x e M300 Ti+Nb 10x
exibem as matrizes de ripas mais densas, em formato de agulha, e o contraste mais homogéneo,
consistente com a inibicdo do engrossamento dos contornos por arraste de solugdo sdlida e
ancoragem por particulas assim como observado por Lima Filho, 2018. Em comparacdo, as
variantes M300 Ti_5x e M300 Ti_10x apresentaram um refinamento perceptivel em relagado a
M300 Ti S, mas ainda mantém dimensdes maiores de ripas/pacotes, implicando uma
estabilizagdo mais fraca dos contornos migrantes quando o Ti atua predominantemente por

endurecimento por precipitagao.
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Figura 14 - Micrografias das amostras que foram submetidas a rota solubiliza¢do 1100 °C +
envelhecimento: a) M300 Ti S; b) M300 Ti+Nb_S; C) M300 Nb_S.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

Figura 15 - Micrografias das amostras que foram submetidas a rota solubilizagao + ciclo
térmico 5x + envelhecimento: a) M300 Ti 5x; b) M300 Ti+Nb_5x; C) M300 Nb_5x.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

Figura 16 - Micrografias das amostras que foram submetidas a rota solubiliza¢ao + ciclo
térmico 10x + envelhecimento: a) M300 Ti 10x; b) M300 Ti+Nb 10x; C) M300 Nb 10x.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)
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5.2 Analise de difracido de raios x

Os padroes de difracao de raios X presentes na Figura 17 fornecem uma visao direta
da resposta cristalografica dos agos maraging aos tratamentos térmicos de solubiliz¢do e dos
tratamentos ciclicos e as variagcdes de composi¢ao dos elementos de liga do Ti e Nb. Em todas
as condicdes, as reflexdes caracteristicas da fase martensitica o', especificamente o'(110),
a'(200) e a'(211), foram detectadas de forma consistente. No entanto, sua intensidade relativa,
nitidez e largura variaram significativamente com a composi¢ao quimica e o historico térmico,
destacando o papel critico das adi¢des de Ti e Nb na evolugao estrutural.

No estado solubilizado (M300 Ti_S, M300 Ti+Nb_S, M300 Nb_S), os perfis de
difragdao s@o dominados por picos estreitos e bem definidos, especialmente a reflexdao {110},
indicando tamanho de cristalitos relativamente grosseiro e baixa distor¢cdo de rede. Os
resultados sugerem uma textura cristalografica pronunciada e uma matriz martensitica estavel,
servindo como referéncia inicial confidvel. Em contraste, as amostras submetidas aos
tratamentos térmicos ciclicos exibiram um alargamento sistemdtico dos picos e reducdo de
intensidade. Esse alargamento reflete os efeitos combinados da subdivisdo dos cristalitos,
aumento da densidade de discordancias e micro deformacdes de rede geradas durante os ciclos

repetidos de reversao—retransformacao.

Figura 17 - Andlise de difra¢do de raios X das amostras de maraging 300 modificadas .
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Tabela 5 - Dados obtidos a partir da analise por DRX.

Intensidade {110} FWHM {110} Parametro de rede
Variante Condicao .
(%) (°) (R)
Solubilizado 79,70 0,407 2,871
M300_Ti Ciclo x5 71,51 0,484 2,868
Ciclox10 83,50 0,590 2,868
Solubilizado 100 0,450 2,870
M300_Ti+Nb Ciclo x5 71,79 0,460 2,869
Ciclox10 76,17 0,422 2,870
Solubilizado 87,03 0,416 2,873
M300_Nb Ciclo x5 68,56 0,435 2,867
Ciclox10 85,00 0,422 2,868

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

Os dados de parametro de rede, presentes na Figura 18, reforcam ainda mais esses
efeitos. No estado solubilizado, as ligas contendo Nb (M300 Nb S) apresentam a maior
expansdo da célula unitaria, atribuida ao raio atomico relativamente grande do Nb em
comparagao ao Fe ou Ni. O Ti induz uma expansao mais moderada (M300 Ti_S), enquanto a
liga Ti+Nb (M300_Ti+Nb_S) exibe valores intermediarios, consistentes com a particdo em
solugdo so6lida de ambos os solutos. Apds cinco ciclos térmicos, todas as variantes apresentam
contracdo do parametro de rede, refletindo redistribuicao de solutos, acimulo de discordancias
e localizagdo de deformacao dentro da matriz martensitica. A magnitude da contrag¢do foi mais
pronunciada na variante M300 Nb_5x, sugerindo forte distor¢do e estabilizacdo dos contornos
induzidas pela segregacao de Nb e pela ancoragem desses solutos nos contornos. Em contraste,
a variante M300 Ti 5x apresentou uma contracdo mais moderada, enquanto a variante
M300 Ti+Nb 5x exibiu uma resposta intermedidria equilibrada, consistente com o efeito
combinado de arraste por soluto e precipitacao.

Apoés dez ciclos, observa-se uma relaxa¢do parcial. A amostra M300 Ti_10x
apresentou uma pequena recuperacao no parametro de rede, provavelmente associada ao alivio
de tensdes e a homogeneizagdo. De modo semelhante, M300 Ti+Nb 10x mostrou uma
recuperagdo discreta, destacando a capacidade do sistema com duplo soluto de equilibrar o
refinamento estrutural com processos de recuperacdo. M300 Nb 10x exibiu a recuperagao

mais pronunciada, sugerindo que os multiplos ciclos favoreceram a estabilizacdo por meio do
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engrossamento de intermetalicos ricos em Nb—Mo.

Figura 18 - Anélise da variagdo de parametros de rede apds tratamentos térmicos.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

A andlise da largura a meia altura dos picos (FWHM), presente na Figura 19,
complementa essas tendéncias. Valores baixos nas amostras solubilizadas indicam cristalitos
grandes e minima deformacao de rede. Apds cinco ciclos, o FWHM aumentou acentuadamente,
especialmente para os planos «'(200) e a'(211), sinalizando refinamento e elevada
microdeformacdo. Apods dez ciclos, 0 FWHM estabilizou ou diminuiu ligeiramente, refletindo
recuperacdo parcial. Notavelmente, a variante M300_Ti+Nb_10x apresentou o menor FWHM
entre as ligas cicladas, confirmando que a combinacao Ti+Nb proporciona a estabilizagdo mais
eficaz contra distor¢cdes excessivas, enquanto M300 Nb 10x manteve valores elevados de
FWHM, consistentes com campos de deformagdo persistentes em microestruturas dominadas
por Nb. Coletivamente, os resultados de DRX confirmam que o tratamento térmico ciclico
promove refinamento substancial da rede cristalina e aumento da microdeformagdo, com o Nb
exercendo a maior influéncia sobre a distor¢ao e Ti+Nb oferecendo a estabilizagdo mais

equilibrada.
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Figura 19 - Anélise da largura a meia altura dos picos (FWHM). a) Pico {110}; b) Pico {200};

Pico {211}.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

5.3 Analise por difracio de elétrons retroespalhados (ebsd) e estudo de graos de

austenita prévia

A andlise por difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) foi empregada para
avaliar a evolu¢@o microestrutural das ligas investigadas em fun¢do da ciclagem térmica e das
adi¢des de elementos de liga. Os mapas de Figura de Polo Inversa (IPF), apresentado nas
Figuras 20, 21 e 22, permitem a visualizagdo comparativa da orientagdo cristalografica e da
morfologia martensitica nas condi¢des solubilizada, ciclada x5 e ciclada x10 para as ligas
contendo somente Ti (M300_Ti), Ti+Nb (M300_Ti+Nb) e somente Nb (M300Nb).

No estado solubilizado e envelhecido, Figura 20, as microestruturas sao
caracterizadas pela presenga de pacotes e ripas martensiticas grosseiras, com distribuicdes de
orientacdo sem textura preferencial marcante. Mesmo nessa condicdo inicial, observam-se
diferencas associadas a composi¢do quimica. A amostra contendo Nb (M300 Nb_S) apresenta
pacotes ligeiramente mais finos em comparagdo as variantes M300 Ti S e M300_ Ti+Nb_S,

indicando maior resisténcia ao do crescimento do grao austenitico, associada a atua¢do do Nb
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na ancoragem parcial dos contornos, sobretudo nas etapas iniciais para a solubilizagdo..

Por outro lado, a variante contendo apenas Ti (M300 Ti S) mantém uma
morfologia de ripas mais organizadas em blocos, comportamento consistente com o fato de o
Ti atuar predominantemente por endurecimento por precipitacdo, € nao por mecanismo de

ancoragem efetiva de contornos de grio.

Figura 20 - Mapas de Figura de Polo Inversa (IPF) para amostra na condi¢do Solubilizada +
envelhecida: a) variante M300_Ti_S; b) variante M300_Ti+Nb_S; ¢) variante M300_Nb_S.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

Figura 21 - Mapas de Figura de Polo Inversa (IPF) para amostra na condi¢do Solubilizada + 5
ciclos + envelhecida: a) variante M300_Ti_5x; b) variante M300_ Ti+Nb_5x; c) variante
M300_Nb_5x.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

Figura 22 - Mapas de Figura de Polo Inversa (IPF) para amostra na condi¢do Solubilizada +
10 ciclos + envelhecida: a) variante M300 Ti_10x; b) variante M300 Ti+Nb_10x; ¢) variante
M300 Nb 10x.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)
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Apbs cinco ciclos térmicos, Figura 21, ¢é observa-se um refinamento
microsestrutural substancial. A fragmentacao dos pacotes e a subdivisdo das ripas martensiticas
tornam-se evidentes em todas as ligas, embora o grau de refinamento seja fortemente
dependente da composicdo quimica. A variante M300 Ti 5x apresenta dimensodes de ripas
reduzidas e maior subdivisdo de pacotes em relacdo a condigdo solubilizada M300 Ti S,
demonstrando que a reversdo e retransformacdo repetidas promovem homogeneiza¢ao
estrutural mesmo na auséncia de fortes estabilizadores de contorno.

Na variante M300 Ti+Nb 5x, o refinamento também ¢ claramente observado,
porém com intensidade intermedidria, refletindo a interacdo entre Ti ¢ Nb ao promover
simultaneamente ancoragem parcial de contornos e endurecimento por precipitagdo. Em
contraste, M300 Nb 5x revela o refinamento mais intenso, com martensita densa, de
morfologia agulhadas e organizada em uma rede de escala submicrometrica a micrométrica.
Esse comportamento indica que o Nb ¢€ particularmente eficaz na ancoragen dos contornos e na
estabilizacdo dominios de austenita revertida durante a exposi¢ao térmica ciclica.

Com dez ciclos, Figura 22, o processo de refinamento se aproxima da saturacdo. As
microestruturas se estabilizam-se em arranjos mais finos e mais equiaxiais de ripas, embora
diferengas entre as ligas persistam. A variante M300 Ti+Nb 10x apresenta ripas altamente
uniformes e refinadas em comparacdo com M300 Ti+Nb_ 5x, sugerindo um possivel efeito
sinérgico associado a presenga combinada de Ti e Nb. M300 Nb 10x mantém pacotes finos de
martensita, porém o refinamento adicional em relagio a M300 Nb 5x ¢ marginal,
caracterizando um efeito de platé no qual a subdivisdo dos graos deixa de progredir de forma
significativa. Em M300 Ti 10x, o refinamento continua além de M300 Ti 5x, porém a
microestrutura permanece relativamente mais grosseira, indicando capacidade limitada de
ancoragem quando o Ti atua isoladamente.

A reconstru¢do quantitativa dos graos de austenita prévia (PAG’s), apresentada na
Figura 23, reforga essas observagdes. No estado solubilizado, os PAG’s apresentam tamanhos
entre 60100 um, com M300 Ti S apresentando consistentemente tamanhos menores do que
M300 Ti+Nb S e M300 Nb S. Apds cinco ciclos, o tamanho dos PAG’s diminui
drasticamente para valores abaixo de 20 um em todas as ligas, confirmando a elevada eficiéncia
do tratamento de ciclagem térmica na promog¢do do refinamento. Essa transicdo de graos
grosseiros para finos ¢ particularmente abrupta nas variantes contendo Nb (M300 Nb). Apos
dez ciclos, na variante M300 Ti, o tamanho dos graos se estabiliza-se, refletindo a saturagao
do processo de refinamento, com redu¢do minima adicional. Nas variantes, M300_Ti+Nb_10x

e M300 Nb 10x, observa-se uma reducao de tamanho de grao da austenita prévia, porém
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menos acentuada quando comparada a reducdo de tamanho de grio entre as variantes

solubilizadas e as variantes cicladas 5 vezes.

Figura 23 - Mapas IPF (Inverse Pole Figure) obtidos por EBSD, mostrando as estruturas dos
graos de austenita prévia (PAGs) das variantes de aco maraging submetidas a diferentes
tratamentos térmicos. As linhas correspondem as composic¢des das ligas e as colunas
representam os estados solubilizado: a) M300 Ti_S; b) M300 Ti 5x; ¢) M300 Ti 10x; d)
M300_Ti+Nb_S; e) M300 Ti+Nb_5x; f) M300_ Ti+Nb_10x; g) M300 Nb_S; h)

Ciclo S5x

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

As distribui¢des de Desorientagdo Média do Kernel (KAM), presentes no grafico
da figura 24 b, evidenciam a evolucdo da deformagdo intragranular. Amostras no estado
solubilizado apresentam distribuigdes estreitas, com valores concentrados abaixo de 2°,
indicando baixa densidade de discordancias. Apos cinco ciclos, as distribuigdes tornam-se mais
amplas e os picos se deslocam para valores mais elevados de desorientacdo, indicando aumento

da densidade de discordancias e da deformacgdo de rede local induzida pelas transformagdes
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repetidas. As amostras M300 Ti+Nb 5x e M300 Nb 5x apresentam os maiores niveis de
acumulacdo de deformacgdo, comportamento coerente com a forte interacdo do Nb com os
contornos € com o efeito sinérgico Ti+Nb. Observa-se que, mesmo apos dez ciclos, a amostra
M300 Ti mantém um perfil de KAM semelhante ao estado solubilizado, ressaltando a
capacidade limitada do Ti em promover acimulo de deformacao quando comparado ao Nb.

A evolucdo do carater dos contornos de grao ¢ ilustrada na Figura 24c e d. As
amostras solubilizadas contém predominantemente contornos de baixo angulo (LAGBs, 2—15°),
refletindo a natureza subestruturada da martensita. Apds cinco ciclos térmicos, observa-se um
aumento expressivo das fracdes de contornos de médio e alto angulo, indicando fragmentagao
dos pacotes e rotagao progressiva da rede cristalina durante as transformagdes repetidas. Apos
dez ciclos, as fragdes de contornos a estabilizagcdo, com os contornos de alto angulo HAGBs
dominando a microestrutura, o que pode contribuir para o aumento da tenacidade. Essa
transicdo ¢ mais pronunciada nas amostras contendo Nb, nas quais o arraste por soluto e a
ancoragem por precipitados favorecem a conversao de LAGBs em HAGBs mais estaveis.

Esses resultados demonstram que a exposicdo térmica ciclica ¢ uma estratégia
altamente eficaz para o refinamento das estruturas martensiticas ¢ para a redugdo do tamanho
dos graos de austenita prévia (PAG’s). As adi¢des de elementos de liga mediavam fortemente
esse efeito: o Nb exerce a influéncia mais significativa ao promover a estabilizacdo dos
contornos de grao e o refinamento; o Ti isolado oferece beneficio limitado, atuando
principalmente por meio do endurecimento por precipitagdo; e a combina¢do Ti+Nb
proporciona o refinamento mais uniforme, equilibrando o acimulo de deformacdo com a
estabilizacdo estrutural. Essas observagdes estabelecem um vinculo entre a quimica da liga, a
dindmica dos contornos de grdo e a evolugcdo da orientacdo cristalografica durante os

tratamentos térmicos ciclicos.
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Figura 24 - (a) Reconstru¢ao média dos graos de austenita prévia (GAPs) apos diferentes
condig¢des de tratamento térmico; (b) Distribuicdes de KAM (Kernel Average Misorientation);
(c) Distribuigdes do angulo de desorientacdo entre vizinhos, (d) Distribui¢ao do carater dos
contornos de grao.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

5.4 MEV e EDS

As andlises por espectroscopia por dispersao de energia (EDS), presentes na Figura
25, fornecem informagdes sobre a evolugdo composicional tanto da matriz quanto dos
precipitados em funcdo do historico térmico e das adi¢des de elementos de liga. Em todas as
amostras, a matriz ¢ dominada por Fe, com teores estaveis de Co e Ni, consistentes com sua
solubilidade uniforme em agos maraging. Em contraste, Nb ¢ Mo apresentam variacao
acentuada na matriz apos os tratamentos ciclicos indicando segregagdo preferencial para as
fases precipitadas. Por exemplo, o teor de Nb na matriz diminui de 0,95 % em massa na

condi¢do M300_Ti+Nb_5x para 0,64 % em massa na condicado M300_Ti+Nb_10x, com o Mo
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seguindo tendéncia semelhante de reducao.

Os precipitados encontram-se distintamente enriquecidos em Nb e Mo, atingindo
concentragdes de até 7,6 % em massa de Nb e 10,6 % em massa de Mo na condicao
M300 Nb 5x, valores consideravelmente superiores aos observados na matriz circundante.
Essa particdo quimica evidencia a forte afinidade desses solutos pela formagdo de fases
intermetalicas estaveis durante os ciclos repetidos de reversao e envelhecimento. Em contraste,
os teores de Co e Ni permanecem consistentemente mais baixos nos precipitados, confirmando
sua retencao preferencial na matriz martensitica. O Ti € observado com maiores valores de
porcentagem em massa nos precipitados do que na matriz das amostras M300 Ti+Nb 5x e
M300 Ti+Nb_10x, o que reflete uma afinidade do elemento a formacdo de precipitados
intermetalicos em conjunto com outros elementos que possuem a mesma tendéncia como o Nb
e 0 Mo. Os resultados confirmam que o tratamento térmico ciclico promove a evolugdo
progressiva de precipitados finos contendo Ti para fases intermetalicas mais grosseiras e ricas
em Nb—Mo. Esses precipitados sdo criticos para a ancoragem e estabiliza¢cdo dos contornos de
grao, assim como para o fendmeno de endurecimento por precipitagdo, influenciando

diretamente os mecanismos de refino microestrutural e a resposta mecanica das ligas.
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Figura 25 - Micrografias de MEV com analises pontuais por EDS mostrando a composi¢ao
dos precipitados nas variantes de aco maraging apds a ciclagem térmica. a) e b) variante
M300 Ti+Nb_5x; ¢) e ,d) Variante M300 Ti+Nb_10x; ¢) e f) Variante M300 Nb_S; g) e h)

Variante M300 Nb_S; g) ¢ h) Variante M300__NP_5x; 1) e j) Variante M300 Nb 10x.
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5.5 Microdureza

As medidas de microdureza Vickers na Figura 25 mostram respostas distintas das
ligas ao tratamento térmico ciclico. Para a liga contendo apenas Ti, observa-se um aumento da
dureza de 580 HV no estado solubilizado e envelhecido (M300 Ti_S) para aproximadamente
620 HV apds cinco ciclos (M300_Ti_5x), comportamento atribuido ao refinamento das ripas
martensiticas e a precipitagdo de particulas finas de NisTi. Apds dez ciclos (M300 Ti 10x), a
dureza reduz-se ligeiramente para 602 HV, indicando inicio de perda de eficiéncia do
endurecimento por precipitacdo e relaxacdo parcial de tensdes internas.

Tendéncia semelhante ¢ observada na liga Ti+Nb, cuja dureza aumenta de
aproximadamente 598 HV no estado solubilizado e envelhecido (M300 Ti+Nb_S) para cerca
de 632 HV apos cinco ciclos (M300_Ti+Nb_5x), seguida de redugdo para cerca de 615 HV
apos dez ciclos (M300 Ti+Nb 10x). A dureza consistentemente superior das variantes
M300 Ti+Nb_5x e M300 Ti+Nb_10x em relagdo as variantes M300_Ti 5x e M300 Ti 5x
evidencia o papel sinérgico do Nb na manutencdo da eficiéncia do endurecimento por
precipitacao durante os ciclos de reversao—retransformacao.

Em contraste, a liga contendo apenas Nb (M300 Nb) apresentou a maior dureza no
estado solubilizado (M300 Nb_S) aproximadamente 618 HV, entretanto, os valores diminuem
apos o tratamento ciclico aproximadamente 590 HV para M300 Nb_5x e M300 Nb_10x. Esse
comportamento sugere a ocorréncia de coalescéncia e relaxagdo de intermetalicos

provavelmente ricos em Nb—Mo, de carater ndo cisalhavel, na auséncia de Ti.

Figura 26 - Microdureza Vickers (HV) das ligas de ago maraging M300_Ti, M300_Ti+Nb e
M300 Nb apo6s os ciclos de tratamento térmico.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2025).



60

5.6 Ensaios de traciao

As curvas de tensao—deformacdo de engenharia apresentadas na Figura 26 e os
dados de tracdo Tabela 5 corroboram as observagdes discutidas nos topicos anteriores. Na liga
contendo apenas Ti, cinco ciclos térmicos reduziram o limite de escoamento (YS) e a resisténcia
a tracdo (UTS) de 1952/2035 MPa para 1763/1894 MPa, mas aumentaram significativamente
o alongamento (de aproximadamente 6,0 para 9,0%). Apos dez ciclos, observa-se recuperagao
parcial da resisténcia a tragdo (1836/1941 MPa), enquanto o alongamento permaneceu elevado
(~9,2%), confirmando a relacdo resisténcia—ductilidade promovida pelo refinamento
microestrutural.

A liga Ti+Nb apresentou uma evolu¢do mais equilibrada: os valores de YS/UTS
diminuiram moderadamente de 1830/1925 MPa para 1695/1786 MPa apds dez ciclos, enquanto
o alongamento manteve-se praticamente constante na faixa de 7,0—7,7%, indicando maior
estabilidade estrutural sob exposic¢ao térmica ciclica.

Em contraste, a liga contendo apenas Nb manteve elevada resisténcia apos cinco
ciclos (1951/2010 MPa), porém apresentou perda de ductilidade (7,8 para 5,5%). Apds dez
ciclos, a resisténcia diminuiu levemente (1890/1950 MPa), enquanto o alongamento
permaneceu baixo (~5,2%), refletindo comportamento de fragilizagdo, provavelmente
associado a formagdo de precipitados ricos em Nb—Mo, de carater grosseiro e ndo cisalhavel.

E notavel o aumento nos valores de tenacidade apds os tratamentos de ciclagem
térmica para as variantes M300 Ti e M300 Ti+Nb. Tal efeito ja era esperado pois o tratamento
de ciclagem térmica, como pdde ser observado em resultados anteriores, induz o refino de grao
da austenita prévia e aumenta a fragdo numérica de contornos de alto angulo fatores esses que
influenciam diretamente na tenacidade do material (Viswanathan; Kishore; Asundi, 1996). Para
a variante M300_Nb tivemos a presenca do mesmo efeito, porém em conjunto com o refino de
grao da austenita prévia e aumenta a fracdo numérica de contornos de alto angulo a ciclagem
térmica induziu a formagao de precipitados grosseiros incoerentes com a matriz que podem ter
influenciado a diminui¢do nos valores de tenacidade do material apos o ciclo térmico.

Esses resultados confirmam que o Ti favorece o ganho de ductilidade a custa de
resisténcia, o Nb preserva niveis elevados de resisténcia com penalizacdo da ductilidade, e a
combinagdo Ti+Nb proporciona o equilibrio mais favoravel entre dureza, resisténcia e

alongamento sob tratamentos térmicos ciclicos.
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Figura 27 - Curvas de tensao—deformacao das variantes de aco maraging avaliadas sob
diferentes rotas térmicas. A curva preta corresponde a condi¢ao convencional (solubilizagdo
seguida de envelhecimento), enquanto a curva vermelha representa as amostras submetidas a

cinco ciclos térmicos antes do envelhecimento e a curva azul refere-se as amostras tratadas
com dez ciclos prévios ao envelhecimento. Sdo apresentadas as respostas mecanicas para: a)
M300 Ti,; b) M300 Ti+Nb; c) M300 Nb.
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Tabela 6 - Dados obtidos a partir dos ensaios de tracao.

Limite de .
Tensdo maxima Tenacidade
Variante Condicao escoamento (YS) Alongamento (%) ]
(UTS) (MPa) (=
(MPa) m
Solubilizado 1952 £ 02 2034+ 04 6.02+0.1 6460,52
M300_Ti Cicloxb 1762 £ 08 1894+ 14 8,97+0.7 9041,36
Ciclox10 1835+ 17 1940 £ 26 9.16£0.6 10085,91
Solubilizado 1830+ 22 1924 +13 7.14+0.7 7565,57
M300_Ti+Nb Ciclo x5 1770 £15 1853+ 12 7.6%0.9 8243,68
Ciclox10 1694 £ 01 1785+ 11 7.7+0.6 8334,77
Solubilizado 1974 £27 2055+ 19 7.83+0.9 9005,53
M300_Nb Ciclox5 195157 201071 5.51+0.2 5189,91
Ciclox10 1890 + 65 1949 £ 61 5.21+0.5 5451,07

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)
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5.7 Analise de fratografia

As analises fractograficas fornecem evidéncias adicionais dos distintos mecanismos
de fratura induzidos pela composi¢ao da liga e pelo historico térmico. Em baixa magnificagao,
presente na Figura 27, os corpos de prova solubilizados e envelhecidos (M300 Ti S,
M300 Ti+Nb_S, M300 Nb_S) exibem superficies de fratura relativamente planas, com apenas
pequenas regides de cisalhamento, indicando fratura predominantemente fragil e minima
acomodacao plastica.

Em contraste, os corpos de prova submetidos a cinco ciclos térmicos (M300 Ti 5x,
M300 Ti+Nb_5x, M300 Nb 5x) apresentaram morfologias mais complexas. As amostras
M300 Ti 5X e M300_Ti+Nb_5X revelaram caracteristicas do tipo “taga-cone”, com regides
de cisalhamento bem desenvolvidas, em consonancia com a ductilidade aumentada registrada
nos ensaios de tracdo. A amostra M300 Nb_5X, por sua vez, apresenta uma morfologia mista,
coexisténcia de regides ducteis e frageis, em concordancia com seu menor alongamento.

Apb6s dez ciclos, as amostras contendo Ti e Ti+Nb (M300 Ti 10x,
M300_ Ti+Nb_10x) mantém morfologias dicteis, com regides de cisalhamento uniformes. Em
contrapartida, a amostra M300 Nb 10X desenvolve superficies de fratura heterogéneas, com
indicios de fratura de carater intergranular, refletindo a ductilidade limitada da liga.

A presenca de microcavidades contendo precipitados nas ligas com Nb confirma
que a fratura foi influenciada pela heterogeneidade microestrutural. Por outro lado, a
observa¢do de microcavidades mais uniformes nas ligas com apenas Ti reflete maior

plasticidade associada a acomodagdao homogénea da deformacao.
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Figura 28 - Fratografias de MEV em baixa amplia¢ao dos corpos de prova tracionados apos os
respectivos tratamentos térmicos. a) M300 Ti_S; b) M300 Ti_ 5x; ¢) M300 Ti 10x; d)
M300_Ti+Nb_S; e) M300 Ti+Nb_5x; f) M300_Ti+Nb_10x; g) M300 Nb_S; h)

M300 Nb 5x;i) M300 Nb 10x.

Solubilizado Ciclo 5x Ciclo 10x e —

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)

A andlise em MEV de alta magnificacdo ,Figura 28, corroborou as tendéncias
observadas nas andlises macroscopicas de fratura. As amostras solubilizadas exibiram
microcavidades rasas; entretanto, a textura grosseira da microestrutura limitou a resolucao clara
de caracteristicas associadas aos contornos de grao. Na amostra M300 Nb_ S, observa-se a
presenca de precipitados remanescentes, indicando possivel dissolu¢do incompleta de fases
ricas em Nb—Mo durante a etapa de solubilizagdo.

Apoés os tratamentos ciclicos, microcavidades contendo precipitados tornam-se
mais frequentes, especialmente nas amostras M300 Ti+Nb 5x, M300 Ti+Nb 10x,
M300 Nb 5x e M300 Nb 10x, comportamento compativel com a segregagao de soluto e a
precipitagdo durante os processos de reversdao e envelhecimento. As ligas contendo apenas Ti
(M300_Ti_5x, M300 Ti_10x) apresentaram distribuigdes de microcavidades mais finas e
homogéneas, sem a presencga de precipitados embutidos, o que se correlaciona diretamente com

seus maiores valores de alongamento e resposta predominantemente ductil.
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Por outro lado, as ligas contendo apenas Nb (M300 Nb 5x, M300 Nb 10x)
exibiram microcavidades menos uniformes € com a presenca de precipitados grosseiros,
restringindo a acomodacgao plastica e favorecendo a instabilidade local da fratura. Esses achados
reforgam as tendéncias observadas nas propriedades mecanicas: o Ti promove fratura mais
ductil ao evitar a formagao de precipitados incoerentes de grande porte, enquanto o Nb contribui
para o aumento da resisténcia mecanica, mas favorece caracteristicas mais frageis por meio da
formagdo de fases ricas em Nb—Mo. A adi¢ao combinada de Ti e Nb fornece a resposta mais
equilibrada, sustentando niveis adequados de ductilidade enquanto mantém contribui¢des

relevantes de reforco sob exposi¢do térmica ciclica.

Figura 29 - Fratografias de MEV em alta magnifica¢do de corpos de prova de tragdo do ago
maraging. a) M300_Ti_S; b) M300 Ti_ 5x; c) M300 Ti 10x; d) M300 Ti+Nb_S; e)
M300 Ti+Nb 5x; f) M300 Ti+Nb 10x;

Fonte: Elaborado pelo Autor (2025)
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5.8 Discussao dos resultados

O refinamento de grao em agos maraging foi claramente atingido por meio de ciclos
térmicos repetidos, conforme revelado pelas reconstrugdes via EBSD e pelos mapas de KAM.
A reducao do tamanho dos graos de austenita prévia (PAG’s) para valores inferiores a 20 um
apods cinco ciclos, bem como o aumento significativo na fracdo de contornos de alto angulo
(HAGBS), confirmam que a reversao ciclica promove a fragmentacao das ripas martensiticas e
o rearranjo das subestruturas, conforme mostrado nas Figuras 23 e 24d. Esse comportamento
estd de acordo com estudos classicos, que relataram que a nucleagdo de pequenos graos
equiaxiais de austenita ao longo dos contornos originais e no interior dos graos de austenita
prévia durante os estagios iniciais da transformacao reversa sob controle difusional (Matsuda;
Okamura, 1974). A presenca abundante de HAGBs apds dez ciclos térmicos sugere que a
ciclagem repetida acelera rotagdes cristalograficas e os processos de recuperagao, estabilizando,
ao final, uma microestrutura refinada.

O papel dos elementos de liga tornou-se evidente pelo comportamento contrastante
das amostras contendo apenas Ti (M300 Ti), Ti+Nb (M300_Ti+Nb) e apenas Nb (M300_Nb).
As amostras contendo Nb exibiram martensita acicular, refletindo sua influéncia sobre as
temperaturas e¢ a cinética de transformacdo. Estudos anteriores sobre acgos maraging
microligados com Nb e B também relataram supressao do crescimento de grao e estabilizagdo
de pacotes refinados por meio de arraste por soluto e ancoragem de contornos (Parvinian et al.,
2021b). As amostras contendo apenas Ti mantiveram uma morfologia martensitica mais
organizada em blocos, coerente com a func¢ao primario do Ti como elemento de endurecimento
por precipita¢do via formagao de NisTi, € ndo como inibidor direto do crescimento de grao.

Os resultados de difracdo de raios X corroboram essas tendéncias microestruturais.
O aumento acentuado dos valores de FWHM ap0os cinco ciclos indica maior microdeformacao
e redugdo do tamanho de cristalito decorrentes da fragmentacao das ripas e do acimulo de
discordancias. As ligas contendo Nb, especialmente a variante M300 Nb 5x, exibiram as
maiores distor¢oes de rede, atribuidas ao maior raio atbmico do Nb em comparagdo com Fe ou
Ni. Apo6s dez ciclos, os valores de FWHM estabilizaram ou diminuiram ligeiramente, sugerindo
recuperagdo parcial das tensdes e rearranjos de contornos, comportamento semelhante ao
relatado em estudos anteriores, que observaram que o crescimento por difusao de contorno (pipe
diffusion) de precipitados NisTi e o rearranjo de discordancias podem equilibrar o acimulo de

deformacdo em estagios tardios de envelhecimento (Tewari et al., 2000; Vasudevan; Kim;



66

Wayman, 1990)

Os resultados mecanicos reforcam essas interpretagdes. A microdureza Vickers
aumentou significativamente apds cinco ciclos para as ligas contendo Ti e Ti+Nb, mas diminuiu
nas amostras contendo apenas Nb. Isso indica que o Ti favorece a precipitacdo de particulas
NisTi finas e cisalhaveis, elevando a dureza, enquanto o excesso de Nb promove o
engrossamento de precipitados incoerentes, reduzindo a eficiéncia do endurecimento por
precipitacao. Apos dez ciclos, a dureza das ligas contendo Ti e Ti+Nb diminuiu ligeiramente,
refletindo superenvelhecimento parcial e recuperacao de tensdes, enquanto as ligas contendo
apenas Nb mantiveram dureza mais baixa, indicando menor contribui¢ao de endurecimento
tendo em vista que o tratamento térmico de envelhecimento pode ter sido insuficiente para gerar
maiores valores de dureza, pois pesquisas recentes mostram que para ligas de ago maraging
modificado com Nb o tempo 6timo de envelhecimento, para a temperatura convencional de
tratamento (480°C), ¢ de cerca de 6 horas (Pérez et al., 2025).

Os dados de tragao reforgam essas tendéncias. As ligas contendo apenas Ti exibiram
o maior aumento de ductilidade, com alongamento variando de aproximadamente ~6 % para
~9 % apos ciclagem térmica, enquanto o limite de escoamento (YS) e a resisténcia a tracao
(UTS) diminuiram cerca de 10—15 %. Esse compromisso resisténcia-ductilidade est4 de acordo
com relatos de que tratamentos ciclicos de resfriamento podem dobrar a tenacidade sem
comprometer significativamente a resisténcia, devido ao aumento da fracdo de HAGBs (Zhou
et al., 2025). Em contraste, as ligas contendo apenas Nb mantiveram elevada resisténcia apds
cinco ciclos, porém apresentarem perda de ductilidade (alongamento de 7,8 % para 5,5 %),
indicando que o Nb estabiliza uma subestrutura refinada, porém mais fragil. A liga Ti+Nb
apresentou comportamento intermediario, com retencao moderada de resisténcia e alongamento
relativamente estavel (~7-7,7 %), confirmando o papel sinérgico da dupla adi¢ao.

O equilibrio observado entre acimulo de deformagao e recuperacao apods dez ciclos
destaca a natureza dindmica da ciclagem térmica. Ciclagem excessiva pode induzir
superenvelhecimento e coalescimento de precipitados, refletindo-se na reducao de resisténcia
mecanica das ligas Ti+Nb (M300 Ti+Nb 10x) e Nb (M300 Nb 10x). Em contrapartida,
ciclagem térmicas moderada, como cinco ciclos, refinamento microestrutural eficiente e
elevacdo da dureza nas ligas contendo Ti, mantendo ductilidade adequada. Esses achados
reforgam a importancia de otimizacao simultanea da composi¢do quimica e dos parametros de
ciclagem térmica para obtengdo de propriedades mecanicas direcionadas.

Por fim, esses resultados também possuem implicagcdes para aplicagdes de alto

desempenho. A combinagdo Ti+Nb mostra-se promissora, pois oferece propriedades mecanicas
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equilibradas e estdveis sob multiplos ciclos térmicos, enquanto as ligas contendo apenas Nb
podem apresentar maior risco de fragilidade, a menos que os pardmetros de processamento

térmico sejam rigorosamente controlados.



68

6 CONCLUSAO

Utilizando como métrica os objetivos especificos apresentados nesse trabalho, podemos

concluir que:

a)

d)

Avaliar o efeito isolado e combinado de Ti e Nb no refinamento microestrutural.

A ciclagem térmica foi altamente eficaz no refinamento microestrutural.

O Nb isolado provou ser o elemento mais potente no controle do crescimento de grao e
ancoragem de contornos.

O Ti isolado teve influéncia limitada no refino, atingindo a satura¢dao de refinamento
com 5 ciclos.

Caracterizar a evolug¢do da morfologia e tamanho de grao (via MO, EBSD e DRX).

As andlises confirmaram a reducdo dréstica do grao da austenita prévia apds 5 ciclos e
o aumento significativo da fracdo de contornos de alto angulo (HAGB).

Analisar a precipitacdo e seu papel no endurecimento das ligas.

Ti: Promoveu endurecimento por precipitagdao coerente, elevando a dureza da matriz.
Nb: Formou precipitados incoerentes (Nb-Mo) que, embora refinem o grdo, podem
fragilizar o material.

Correlacionar a microestrutura refinada com as propriedades mecanicas (Dureza, Tra¢ao
e Impacto).

O refino de grio resultou num aumento simultaneo de dureza e tenacidade
(especialmente nas ligas Ti e Ti + Nb).

A liga com Nb puro apresentou queda na ductilidade e fratura fragil (clivagem) devido
aos precipitados grosseiros.

Limite de eficiéncia: 5 ciclos representam o ponto ideal; 10 ciclos iniciam processos de
formacao de precipitados incoerentes

Comparar as trés ligas para identificar sinergias no desempenho.

Em comparag@o com as demais, a variante Ti + Nb com 5 ciclos térmicos apresentou o
melhor equilibrio: o Nb garantiu boa ductilidade e tenacidade apos os tratamentos € o

Ti endurecimento eficiente.
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