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RESUMO

No presente trabalho, caracterizamos amostra de ago Maraging-300. O aco foi submetido
a diferentes condicoes de envelhecimento. As amostras foram caracterizadas estruturalmente
através de difracdo de raios X (refinamento Rietveld), as propriedades hiperfinas foram
analisadas utilizando-se a espectroscopia Mossbauer e as magnéticas através de medidas de
magnetizacdo. Os resultados mostram que o ago solubilizado ¢ realmente martensitico,
possuindo uma distor¢do cristalografica em sua simetria ctbica (que geralmente ¢ atribuida a
martensita). O tratamento térmico de envelhecimento induz um rearranjo atdomico na fase
martensita, o que leva a uma mudanga na composi¢ao dessa fase e também nos pardmetros de
rede, enquanto que a reversao da austenita varia conforme o tempo e temperaturas empregados
durante o tratamento térmico de envelhecimento. A distor¢ao tetragonal da simetria cubica na
fase martensitica permanece apos o envelhecimento. As fases martensita e austenita, assim
como os seus parametros hiperfinos, foram obtidos em todas as condi¢des estudadas. Os
resultados obtidos sdo similares aqueles reportados na literatura dos acos Maraging-300 e

Maraging-350.

Palavras-chave: Maraging-300, martensita, austenita, espectroscopia Mdssbauer,

difragdo de raios X, propriedades magnéticas.



ABSTRACT

In the present work, we characterized Maraging-300 steel sample. The alloy was subjected to
different aging conditions. The samples were structurally characterized by X-ray diffraction
(Rietveld refinement), the hyperfine properties were analyzed using Mossbauer spectroscopy
and the magnetic ones by means of magnetization measurements. The results show that the
solubilized steel is actually martensitic, having a crystallographic distortion in the cubic
symmetry (usually attributed to martensite). The thermal treatment of aging induces an atomic
rearrangement in the martensite phase, which leads to a change in the composition of this phase
and also in the network parameters, whereas the reversal of the austenite varies according to
the time and temperatures used during the thermal aging treatment. The tetragonal distortion of
the cubic symmetry in the martensitic phase remains after aging. The martensite and austenite
phases, as well as their hyperfine parameters, were obtained in all conditions studied. The
results obtained are similar to those reported in the Maraging-300 and Maraging-350 steel

literature.

Keywords: Maraging-300, martensite, austenite, Mossbauer spectroscopy, X-ray

diffraction, magnetic properties
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1. INTRODUCAO

Os acos Maraging sdo materiais de grande importancia e aplica¢do na industria devido as
excelentes propriedades de dureza e resisténcia mecanica. S3o agos magnéticos de ultra alta
resisténcia mecanica, sendo divididos em subclasses de acordo com seu limite de escoamento
(o). As subclasses sao designadas por 200, 250, 300, 350 ¢ 400 (c em ksi), cada uma com
diferentes concentragdes de elementos de liga. Em um ago, estes sdo os elementos metalicos
(ou, mesmo, ndo-metalicos) que sdo adicionados ao ferro e que permitem o melhoramento das

propriedades mecanicas, magnéticas e de inércia quimica [1].

Esses acgos sdo considerados puramente martensiticos apos serem solubilizados € podem
ser endurecidos mecanicamente e magneticamente através de tratamentos térmicos de
envelhecimento, adequados para cada uma das subclasses. A temperatura e o tempo

empregados nesse tipo de tratamento dependem da aplicagao final que se deseja.

O Grupo de Materiais Especiais do DFI/UEM (MATESP) vem estudando estes acos ha
alguns anos, no contexto de uma colaboragao cientifica com o Centro Tecnologico da Marinha
(CTM-ARAMAR). O interesse tecnoldgico nacional sobre este material reside no fato de que
ele ¢ utilizado na fabricagcdo de ultra centrifugas para enriquecimento de uranio. No periodo
desta parceria, varios trabalhos de caracteriza¢ao dos acos Maraging-350 e Maraging-400 foram
realizados. ([2]-[7]). Considerando que ago Maraging-300 atualmente ¢ considerado o mais
promissor para a construcdo das ultras centrifugas, ¢ de extrema importancia caracterizar esses

agos, solubilizados e envelhecidos.

Neste trabalho foram estudadas amostras solubilizadas e envelhecidas do ago Maraging-
300, preparadas variando-se a temperatura (480, 580 e 650 °C) e o tempo de tratamento térmico
(3, 6 e 12 h). As amostras foram caracterizadas através de difracdo de raios X (utilizando

refinamento Rietveld), espectroscopia Mdssbauer e medidas de magnetizagao.

Com objetivo de dar subsidios ao leitor desta dissertagdo, no capitulo 2 sdo
apresentados alguns elementos historicos que circunstanciaram a descoberta e o
desenvolvimento dos agos Maraging e uma revisdo da literatura a respeito da metalurgia
fisica, estrutura cristalina e propriedades hiperfinas e magnéticas desses acos. O capitulo 3

apresenta a descricdo dos procedimentos experimentais e as técnicas de preparacdo das

l16|Pagina



amostras. O capitulo 4 ¢ destinado a descricdo das técnicas de caracterizagdo utilizadas e o

capitulo 5 a apresentagdo dos resultados experimentais obtidos nesta.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. CONCEITOS FUNDAMENTAIS

Nos agos Maraging existem dois tratamentos térmicos que sao fundamentais para se obter
propriedades mecanicas e magnéticas desejaveis; sdo eles: a solubilizagdo e o envelhecimento.
No tratamento térmico de solubilizagdo, o aco é aquecido a uma temperatura acima da qual se
gera a transformacgdo da austenita (A;), permanecendo nessa temperatura por um tempo para
que haja a dissolu¢do de qualquer solugdo solida que possa ter ficado durante a fabricacdo do
aco. Em seguida resfria-se o material até a temperatura ambiente, € nessa etapa que o ago se
torna totalmente martensitica. A literatura reporta que a temperatura de solubiliza¢do dos agos

Maraging de 18% Ni esté entre 820 até 900 °C do periodo de 40 min a 60 min [8], [9].

A martensita (o’) ¢ uma fase metaestavel formada quando a austenita (y) sofre um
resfriamento brusco. Nao é bem compreendida como ocorre essa transformagao, porém sabe-
se que ha um pequeno deslocamento dos atomos em relacdo aos seus vizinhos, fazendo com
que a fase y, que possui estrutura cristalina do tipo ctbica de face centrada (CFC), sofra uma
transformagdo para uma fase o’, cuja nova estrutura cristalina acaba sendo do tipo tetragonal
de corpo centrado (TCC) [10]. Essa transformacdo estd relacionada diretamente com a
temperatura e ocorre com tamanha velocidade que pode ser considerada quase independente do
tempo, por este motivo a fragdo de transformacgdo de austenita em martensita ¢ determinada
basicamente pela temperatura, isto €, quanto menor a temperatura, maior a fragdo de austenita
transformada em martensita. E uma estrutura muito desejavel em agos utilizados em
maquinarios e ferramentas pois, tem como principal caracteristica, o fato de ser extremamente

dura, porém ¢ uma estrutura fragil [10].

As principais figuras de méritos dos acos Maraging, isto ¢, dureza, tenacidade e
resisténcia ao escoamento, sdo alcangados por meio do tratamento térmico de envelhecimento

da estrutura martensitica [11], o que sera objeto de discussao em se¢do posterior.

2.2. HISTORICO DO ACO MARAGING

A primeira pesquisa voltada para o desenvolvimento de uma liga comercial de Fe-Ni

modificada se deu por volta do fim da década de 50, quando a corrida espacial criada pela
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Guerra Fria exigiu a criacdo de materiais mais resistentes e com maior tenacidade, na
International Nickel Company (Inco Ltd.) liderada por Clarence George Bieber. O foco
principal das primeiras pesquisas dos agos Maraging eram o estudo dos processos de
precipitacdo e os precipitados formados. A principio, utilizava-se entre 20 e 25% de Ni em sua
composicdo [12]. Além do Ni, foram adicionados Al, Ti e Nb, em quantidades respectivas de
0,3%, 1,4% e 0,4%. Apos o tratamento térmico entre 425 e¢ 510 °C observou-se um
endurecimento na estrutura martensitica em ambas as ligas, porém esse estudo foi abandonado

devido a extrema fragilidade quando submetidas testes de alto nivel de resisténcia.

Posteriormente Floreen e Decker [13] ao estudarem esse ago notaram que ao adicionar
Co e Mo simultaneamente ocorria um consideravel endurecimento na fase martensitica. Essa
sinergia se deve ao fato de o Co reduzir a solubilizagdo de Mo em uma matriz ctibica de corpo
centrado (CCC) e, como consequéncia, aumenta a precipitacao de NisMo fazendo que haja uma
distribuicdo mais uniforme deste precipitado. Foi observado que a adi¢dao de Ti provocava um

endurecimento complementar.

No comeco da década de 60 Floreen e Speich comecam os estudos das ligas quaternarias
do tipo Fe-18%Ni-8%Co-X (sendo % relativo a massa), no qual X ¢ um dos seguintes elementos
quimicos: Ti, Mo, Si, Al, Bi, Mg e Nb), no qual mostrou a influéncia dos elementos citados no
aco estudada. Foi observado também que a adicdo de Mo fornece uma maior tenacidade a liga
além de um endurecimento significativo, surgindo assim a primeira familia dos agos Maraging

comercial. A tabela Tabela 1 apresenta as composi¢des da familia comercial dos agos Maraging.

Tabela 1 Composic¢do quimica da familia comercial dos agos Maraging.[14]

Classe .Composig:ﬁo (%o em massa)

Fe Ni Mo Co Ti Al
18 Ni Maraging 200  Balanceado 18 33 8.5 0,2 0,1
18 Ni Maraging 250  Balanceado 18 5,0 7,75 0.4 0,1
18 Ni Maraging-300 Balanceado 18 5,0 9,0 0,65 0,1
18 Ni Maraging 350  Balanceado 18 4,2 12,5 1,6 0,1

Os acos Maraging tém como uma de suas principais caracteristicas o grande niimero de
elementos de liga e como consequéncia direta sdo uma classe de agos com maior valor
agregado. Por este fato que a fabricacdo e comercializagdo dos agcos Maraging tém influéncia
direta com os precos dos elementos de liga, um exemplo disso foi o desenvolvimento da classe
Maraging sem Co na década de 70, devido a escassez desse elementos nos Estados Unidos por

conta de conflitos civis na Zambia e Republica do Congo (maior fornecedor mundial de Co),
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detentores de dois ter¢os de todo o Co existe no mundo (a figuraFigura 1 mostra a o prego do
Co entre o fim da década de 70 e meados da década de 80). Sendo assim, a Inco. Ltda.
desenvolveu a classe dos acos Maraging sem Co, com maior teor de Ti e menor teor de Mo. A

tabelaTabela 2 representa a nova composicao da classe dos Maraging sem Co [15].

Preco Cobalto
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Figura 1 Evolugdo do prego do Co entre as décadas de 70 e 80 [15].

Tabela 2 Composi¢ao quimica dos Maraging comerciais sem Co e com baixo Co [14]

Composicao (% em massa)

Classe
Fe Ni Mo Co Ti Al Nb
Sem Co - 18 Ni Maraging 200 Balanceado 18,5 3,0 .. 0,7 0.1
Sem Co - 18 Ni Maraging 250 Balanceado 18,5 3,0 .. 14 0,1

Baixo teor de Co - 18 Ni Maraging 250 Balanceado 18,5 2,6 2,0 1,2 0,1 0,1

Sem Co - 18 Ni Maraging-300 Balanceado 18,5 4,0 .. 1,85 0.1

Essa nova linha de agcos Maraging diminuiu significativamente os custos de producao, o

que proporcionou uma consideravel expansao nas pesquisas direcionadas ao material, além de
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aumentar o emprego do mesmo em diversos setores da industria, tais como, aeroespacial,

aeronautico, nuclear, militar e esportiva.

Além da dureza elevada e da alta resisténcia, um dos atrativos dos acos Maraging em
relagdo ao demais agos do mercado ¢ que eles apenas necessitam de um tratamento térmico

simples, o que resulta em uma minima distor¢do na microestrutura final.

2.3. ASPECTOS TERMODINAMICOS E
MICROESTRUTURAIS

Por possuirem uma concentragdo acumulada de Fe e Ni de aproximadamente 85%, o
comportamento termodindmico dos agos Maraging ¢ frequentemente comparado com o da liga
Fe-Ni. O sistema binario do sistema Fe-Ni possui dois diagramas de fases, sendo um em

equilibrio e outro metaestavel.

O diagrama de fase de equilibrio do sistema Fe-Ni (Figura 2) mostra que uma quantidade
elevada de Ni no sistema proporciona fases de equilibrio em baixa temperatura correspondente

a austenita ¢ a ferrita [16].

A figura Figura 3 representa o diagrama de fases metaestavel do sistema Fe-Ni plotado
para uma transformacdo de austenita em martensita apods o resfriamento do sistema e da
reversao da martensita em austenita apds o aquecimento. Observando este diagrama € facil notar
que o aumento de Ni no aco faz com que a temperatura de inicio da transformagao martensitica
(Mi) consideravelmente, além de mostrar que a temperatura de reversdao aumenta conforme se

adiciona Ni no aco.
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Figura 2 Diagrama de fases em equilibrio do sistema Fe-Ni [14].
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Figura 3 Diagrama de fases metaestavel para um sistema Fe-Ni [14].
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Como dito anteriormente, a fase o’ ¢ formada quando um ago austenitico sofre um
resfriamento brusco. Chamamos de deformacao de Bain [17] o mecanismo de formacao da fase
a’. Este mecanismo consiste no cisalhamento, isto ¢, da deformagdo do reticulado, que ¢,
principalmente, dependente da temperatura de reacao da martensita (M;). Altas temperaturas
tendem a causar um escorregamento pela movimentacdo das discordancias, formando a
martensita escorregada, também chamada de martensita em ripas (Figura 4). Porém, quando o
M; ¢ baixo (e com uma alta velocidade de deformacao), temos a formagao de uma martensita
maclada, também conhecida como martensita em placas (Figura 5), que ocorre devido a

maclacdo mecanica.

Figura 4 estrutura martensitica em ripas de um ago com 0,2 % C (em massa) obtida através de microscopia Otica
[18].

Figura 5 Imagem optica clara da martensita de placa em Fe-C obtida através de microscopia otica [19].
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A formagao da fase o’ maclada ou em forma de ripas depende da quantidade de carbono,
porém, no caso do ago Maraging, estd diretamente ligada a quantidade de niquel existente na

composi¢ao quimica do ago.

A martensita pode se apresentar de duas formas no sistema Fe-Ni baseando-se na
quantidade de niquel que o sistema possui. A martensita se forma, em temperaturas de
resfriamento suficientemente altas, em sistemas de Fe-Ni contendo de 5 a 10% de Ni, acima de
10% de Ni, a temperatura de resfriamento necessario nessa transformacao ¢ elevada fazendo
com que haja uma transformacao totalmente martensitica da estrutura. Com um teor de até 25%
ha a formagao da martensita em forma de ripas, acima de 25% a transforma¢ao da martensita
acontecera abaixo da temperatura ambiente, formando-se uma microestrutura de martensita
maclada. Geralmente, no caso dos agos Maraging, ¢ preferivel que a microestrutura da
martensita seja na forma de ripas visto que, ap6s o tratamento térmico de envelhecimento, esse

tipo de microestrutura ¢ bem mais resistente que a martensita maclada.

2.4. TRANSFORMACOES DE FASE DEVIDO AO
ENVELHECIMENTO

Este processo ¢ de suma importancia para esse ago visto que tem como objetivo uma
distribui¢do uniforme de precipitados intermetalicos que garante uma maior dureza a matriz
martensitica e também, ¢ durante este processo que se minimiza ou até mesmo elimina a
possibilidade da martensita metaestavel vir a se tornar austenita ou ferrita. Isso se deve ao fato
de que a cinética de reacao de precipitagdo que causa o endurecimento no ago Maraging Fe-Ni
ocorre antes das reacdes que causam a reversdo da martensita nas duas fases citadas

anteriormente [3], [7].

O tratamento térmico de envelhecimento, sempre realizado apds a solubilizagdo, consiste
no aquecimento do ago até uma temperatura entre 480 até 650 °C com varias configuragdes de
tempo, desde minutos até dias. E importante ter em mente que tanto a temperatura quanto o

tempo de tratamento tém impacto direto no endurecimento do ago de Maraging.

Segundo Magnée et al. [20] o processo de envelhecimento nos agos Maraging, induz um

endurecimento resultante de dois mecanismos:

e Uma precipitacdo uniforme de componentes intermetalicos ou da fase austenita

que pode ser precedida pela formacao de fases metaestaveis intermedidrias.
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e Uma reagdo de ordenagao de solugdo solida envolvendo o Co.

Os autores salientam que o endurecimento do ago depende da relagdo entre fatores de
endurecimento e suavizagdo. Sobre os fatores de suavizagdo, os autores os classificam a
coalescéncia de precipitados, possiveis mudangas na subestrutura da martensita e a formagao
da austenita isotérmica. Também citam que um dos principais motivos para haja a deformacgao
dos parametros da rede cristalina da martensita ¢ o aumento da fracdo volumétrica dos

precipitados.

Segundo Floreen [12] hé 13 elementos de liga envolvidos no processo de endurecimento

por envelhecimento, que foram classificados pelo autor da seguinte forma:

e FEndurecedores fortes: Berilio e Titanio

e Endurecedores moderados: Tungsténio, Vanadio, Silicio, Manganés, Molibdénio,

Niodbio, Aluminio e Tantalo.

e Endurecedores fracos: Zirconio, Cobre e Cobalto.

Estes elementos sdo componentes importantes nos acos Maraging, uma vez que, com
exce¢do do Co, diminuem a temperatura de formagdo da o’ (M;). Do ponto de vista da
morfologia da martensita para o Maraging, uma alta temperatura de M; ¢ interessante porque

favorece a sua formagao em ripas.

O uso desses elementos deve ser feito com cautela, pois alguns desses elementos (tais
como Ni, Mo e Ti) tendem a diminuir a temperatura M; e como consequéncia favorecem a
forma¢do de uma martensita maclada. No entanto, esses elementos sdo importantes para o
Maraging ja que sdo responsaveis pelo endurecimento do aco ap6s o envelhecimento, com essa
situacdo o Co se torna um fator indispensavel, ja que uma de suas fungdes ¢ a de aumentar a
temperatura de M;, fazendo com que maiores quantidade de elementos de liga que diminuem
essa temperatura (como o Ti e o Mo) podem ser adicionados em maiores quantidades,
favorecendo a formagao de uma microestrutura martensitica em ripas antes do resfriamento do
aco para a temperatura ambiente, melhorando assim a dureza do Maraging apos o tratamento

térmico de envelhecimento.
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Nos acos Maraging o Mo atua como um dos principais endurecedores, através do
tratamento de envelhecimento. A adicdo de 2 a 5% desse elemento causa o efeito de
endurecimento devida a precipitagdo da fase NisMo. Entretanto, uma adi¢do acima de 5% de

Mo causa uma fragiliza¢ao do ago [15].

A adi¢do de Ti tem como func¢do o endurecimento suplementar do aco Maraging. No
entanto, a adicdo de uma quantidade excessiva (superior a 1,6%) pode ocasionar uma reducao

da ductilidade do aco ap6s o envelhecimento.

E durante o envelhecimento que ocorrem as reagdes de precipitagdo que promovem a alta

resisténcia caracteristica desses acos.

O Co e Mo sdo os principais elementos endurecedores no aco de ago Maraging, devido a
sinergia que esses dois elementos possuem. No caso desses elementos, cada 0,1 % de adi¢do
gera um aumento na dureza do aco de 900 psi, no caso do Co e 2000 psi no caso do Mo. O Ti
¢ empregado como um endurecedor suplementar, a adicdo de 0,1% desse elemento no ago
provoca um endurecimento por volta de 10.000 psi, no entanto uma adi¢do excessiva desse
elemento induz uma alta dureza porém uma diminui¢do da resisténcia do ago [21]. As fases
formadas pelo Ti e pelo Mo que se precipitam sdo, geralmente, nucleadas nas bordas das ripas
de martensita. Essa nucleagdo, por sua vez, tende a resultar numa distribuicao uniforme dessas

fases.

Schmidt e Rohrbach [14] também relatam que os acos Maraging sdo diretamente
influenciados pelo tempo de envelhecimento. Os autores ilustram esse fendmeno através de
dois graficos, sendo um da resistividade pelo tempo de envelhecimento e outro de dureza pelo

tempo de envelhecimento, figuras 6 e 7 respectivamente.

Analisando a figura Figura 6 fica claro que a resistividade decai com a dissolucdo dos
elementos endurecedores e, apdés 100 h, volta a crescer. Os autores atribuem esse
comportamento ao fato de que a resistividade esta diretamente relacionada aos elementos de

liga, sendo influenciada pela precipitacao desses componentes durante o envelhecimento.
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Figura 6 Resistividade elétrica versus tempo de envelhecimento a 455 °C (850°F) para os agos Maraging Fe-
18Ni-5Mo e Fe-18Ni-5Mo-8Co mostrando interagdo Co/Mo [14].

A figuraFigura 7 fica claro o impacto causado pela adigdo de Co no ago Maraging, assim
como o tempo de tratamento tem um impacto direto na dureza da mesma, atingindo a dureza
maxima por volta das 100 h de tratamento, apds esse periodo a dureza comeca a diminuir. Neste
caso, os autores justificam esse comportamento através surgimento da austenita revertida (que
sera mais detalhada na secdo seguinte) e da formacdo dos precipitados dos elementos

endurecedores, ou seja, da precipitagdao do Ni, Ti e Mo.
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Figura 7 Dureza versus tempo de envelhecimento a 455 °C (850°F) para os agos Maraging Fe-18Ni-5Mo e Fe-
18Ni-5Mo-8Co [14].
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2.5. REVERSAO DA AUSTENITA

Reis et al. [22] estudaram efeitos da reversdo da fase austenita no ago Maraging-300
solubilizada a 820 °C por 1h e envelhecida a 480 °C por 3h. Os resultados obtidos mostram que
a formagao da austenita (A;) fica em torno de 623 °C enquanto o fim da formagao dessa fase
(Ar) é por voltade 801 °C. O estudo mostra que fracao volumétrica da austenita reversa aumenta

conforme se aumenta a temperatura e/ou o tempo de tratamento.

Os pesquisadores ressaltam que o fendomeno de reversdo da austenita nos agos Maraging
ndo pode ser eliminado totalmente quando o aco ¢ submetido, por longos periodos, a
temperaturas acima da temperatura As, uma vez que a fase martensita formada durante a
solubilizacdo ¢ metaestavel, sendo que esse sistema ¢ composto pelas estruturas ferrita e

austenita através de reagdes controladas por difusdo.

O estudo aponta que a formagdo da austenita reversa estd diretamente conectada a
dissolu¢do de componentes metaestaveis de NisMo, ja que altas temperaturas, como 600 °C,
promovem um enriquecimento de Ni na matriz, sendo acentuado pela perda de ferro, ja que a
fase FexMo sofre nucleagdo e crescimento. Uma vez que a austenita reversa € rica em Ni (que
age como um elemento estabilizador para essa fase) ela ndo se transforma em martensita quando

resfriada a temperatura ambiente.

Foi observado no estudo uma correlagao entre a fragdo volumétrica da austenita e da
dureza, mostrando que o aumento da primeira, gera uma queda na dureza do material (ver

figuraFigura 8).
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Figura 8 Correlagdo entre fragdo volumétrica de austenita revertida e dureza de Maraging-300 antes e apos
ensaios de fluéncia a 550 °C, 600 °C [22].
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Pardal et al. [23] mostraram que envelhecimentos acima de 500 °C, promovem uma
reacdo de difusdo controlada de formacao austenitica. Além disso, foi observado que a fase y
se torna mais estavel apos tratamentos prolongados de 560 e 600 °C, porém, para temperaturas
de 650 °C, o prolongamento do tempo de tratamento ndo promove a diminui¢do dessa
instabilidade, mas sim uma diminui¢do na quantidade da reversdo da fase y. Os pesquisadores
apontam a diminui¢do do parametro de rede da fase o’ (Figura 9) como um motivo para esse
fendmeno, além do fato de parte da y revertida durante o tratamento de 650 °C volte a ser o’
durante o processo de resfriamento, o que faz com que a fase o’ fique rica em elementos de

liga, acarretando o aumento do parametro de rede dessa fase.
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Figura 9 Parametro de rede da fase de martensita versus tempo de envelhecimento a 560 °C, 600 °C e 650 °C
[23].

Peters [24], em seu estudo sobre a austenita reversa em acos Maraging, relata que os
elementos de liga t€ém impacto direto na transformagao martensitica do Maraging, assim como
tém na reversao da austenita. Seu estudo mostrou que adi¢des acima de 1% de Mo aceleram a
reversao da austenita, sendo tal comportamento atribuido ao aumento de NizsMo que, como
consequéncia, aumenta a formacao de Fe;Mo e o aumento de Ni na matriz. Para retardar essa
aceleragdo, hd a necessidade da adi¢do de aproximadamente 8% de Co, porém uma grande
quantidade de Co pode favorecer a reversao da austenita. O Ti, assim como o Co, se adicionados

de modo moderado, atrasam esse fendmeno.
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2.6. DIFRACAO DE RAIOS X

Sao poucos os resultados de difracdo de raios X reportados na literatura sobre o ago

Maraging-300, alguns dos quais sdo comentados a seguir.

Um estudo realizado por Pardal [25] revelou que a fase martensita cristaliza com estrutura
CCC. Amostras envelhecidas em condigdes de 440 at¢ 480 °C, para diferentes periodos de
tempo, ndo revelaram picos de austenita nos difratogramas, porém quando esse ago ¢
envelhecido em condi¢des de 510 °C por 6 h, ¢ detectado um pico de austenita. A figuraFigura

10 ilustra uma comparagao entre os difratogramas obtidos por Pardal.

—

. G650°C 15 minutos
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Intensidade [LL.A.]

e 2 ) . L S60°C 45 minutos
i :

3 ¢ ) - - . | S10°C 6 horas

Figura 10 Comparacao do difratogramas das condi¢des envelhecidas em diferentes temperaturas de
envelhecimento [25].

Silva et al. [26] estudaram amostras do aco Maraging-300 forjado a uma temperatura de
825 °C, por 10 h, e depois resfriado em 6leo. Os autores austenizaram o material a 820 °C, por

30 min, e depois a peca foi resfriada em 4agua até a temperatura ambiente.

Para o envelhecimento, as amostras foram submetidas a tratamentos em uma temperatura
de 440 °C, por periodos de 1, 3, 10, 50 e 100 h, ao cabo dos quais foram resfriadas em agua.
Nesses casos, as analises de difracao de raios X também nao identificaram picos referentes a
fase y, mostrando que a amostra, quando tratada nessas condi¢des, € monofasica, ou seja, possui
apenas a fase o’. A figura Figura 11 mostra que nenhuma mudanga significativa foi observada

nos difratogramas das amostras tratadas até 100 h.
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Figura 11 Padrdes de XRD de amostras de ago Maraging-300 tratadas com solu¢@o e envelhecida [26].

2.7. ESPECTROSCOPIA MOSSBAUER

Até presente momento, apenas um estudo sobre o aco Maraging-300, usando a
espectroscopia Mdossbauer, foi reportado na literatura, e serd comentado adiante. Por este
motivo, nessa secdo também serdo apresentados alguns resultados obtidos pelo Grupo de
Materiais Especiais, para os agos Maraging-350 e 400 que foram caracterizados por essa técnica
espectroscopica. Os espectros obtidos nestes trabalhos e a respectiva metodologia de ajuste

numeérico serviram de base para a analise Mossbauer realizada na presente dissertagao.

Em 2019, Silva et al. [26] estudaram, como citado na sec¢do anterior, o agco Maraging-300

utilizando a espectroscopia Mdssbauer como uma das técnicas de analise.

A respeito dos resultados obtidos através da espectroscopia Mdssbauer, os pesquisadores
informam que os dados foram ajustados com uma distribui¢ao e alguns utilizaram um singleto
(no caso das amostras de 3 e 50 h). E relatado que um comportamento ferromagnético foi
observado em todas as amostras e, no caso das amostras tratadas por 3 € 50 h, uma contribui¢cdo

paramagnética foi também observado.

Os autores informam que o ajuste utilizando uma distribui¢do pertence a fase a’, enquanto
que o singleto sugere que ha uma fase (ou fases). Sobre o pico paramagnético, os pesquisadores
o atribuem a uma possivel precipitagdo de componentes intermetalicos que contenham algum

Fe. A respeito da reversdo a austenita, ¢ citado que a mesma ndo € comum nessa faixa de
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temperatura, além do fato dessa fase ndo ter sido detectada durante as analises de raios X, porém

a presenca de uma pequena quantidade da fase y ndo pode ser descartada.

E observado uma possivel fase paramagnética na amostra envelhecida por 10 h, porém
como a quantidade ¢ muito pequena, os pesquisadores a consideraram dentro da margem de
erro, desconsiderando, assim, o uso de singleto no ajuste dessa amostra. Esse comportamento
irregular da fase(s) paramagnética, segundo os autores, pode ser atribuido a uma formacao de

precipitados paramagnéticos metaestaveis que contenham Fe.

O fato de ndo haver sido detectado a fase paramagnética nas amostras envelhecidas por
1, 10 e 100 h, faz ser razoavel interpretar que ndo existiu a formagdo de componentes
intermetalicos que contenham Fe nessas condigdes e, segundo os autores, ¢ interessante, uma
vez que mostra o Fe contido nas fases Fe;Mo fase de Laves ou FesMog, ndo existem nessas
condigdes de tratamento, o que nao estd de acordo com o que se ¢ visto no caso dos agos
Maraging-350, na qual a fase FeoMo possivelmente aparece apds 45 h de envelhecimento nessa

mesma condi¢do de temperatura.

A respeito dos resultados dos parametros os autores relatam, que como ja esperado para
uma liga metalica de Fe’, o deslocamento isomérico da fase o’ era proximo de 0, o
desdobramento quadrupolar também ¢ proximo de zero (pelo fato da baixa quantidade de
carbono no aco), o que comprova que a matriz martensitica pode ser considerada cubica de

corpo centrado (CCC).

A figura 12 mostra os espectros de todas as amostras estudadas no artigo. Um decréscimo
na largura de linha do sexteto ao longo do tempo de envelhecimento ¢ apontado pelos autores,
indicando que h4 uma reducao no niumero de configuragdes em torno do Fe metélico, segundo

0S mEeSmos.
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Relative transmission

Velocity (nimys)

Figura 12 Espectros de Mossbauer de solugdo de ago Maraging-300 tratados a 820 °C durante 30 min e
envelhecidos a 440 °C durante varios tempos: (a) como tratado com solucdo; (b) 1 h; (c) 3 h; (d) 10 h; e) 50 h; (f)
100 h [26].

Uma mudanga consideravel pode ser observada tanto na regido de alto campo hiperfino
quanto no de baixo durante as 100 h de envelhecimento (ver figura Figura 12), sugerindo que

pode haver uma intensa reorganizagdo durante todo o processo.

Os autores explicam que, uma vez que o Co nao forma precipitados, esse comportamento
no Bnr € devido ao fato da constante saida dos elementos de liga Ti, Mo e Ni da matriz
martensitica para formar uma fase paramagnética, o que cria regides ricas em Fe-Co e Ni-Mo-

Ti. Uma vez que a contribuicdo do Mo e Ti no valor absoluto do Bnr € maior do que a do Ni,
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ajuda a explicar essa mudanca do valor médio desse parametro em direcdo a uma regido de

maior campo hiperfino.
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Figura 13 Curvas de distribui¢do de probabilidades do campo magnético hiperfino de solucdo de ago Maraging-
300 tratadas e envelhecidas a 440 °C por varios tempos [26].

Os pesquisadores também relatam que os maiores valores de probabilidade em cada
condicdo de tratamento térmico foi relacionada aos aumentos dos valores de Bus, que sempre
era maiores que os campos magnéticos hiperfinos do a-Fe, essa informagdo sugere, Segundo
os autores, que os sitios do Fe para uma fase martensitica magnética eram cada vez mais
cercados por elementos de liga — Ni e principalmente Co — que contribuiam para esse aumento

com o passar do tempo de envelhecimento.

Sobre o singleto aparecer em apenas alguns tempos de envelhecimento, os autores
explicam que isso pode ser um indicio de que hé precipitacdes - sem a presenga de atomos de
Fe - que ocorreram além do tempo de tratamento, como ¢ indicado pelo comportamento da

figura Figura 13.

Estudando o ago Maraging-350, Nunes et al. [6] ajustaram com 3 sextetos discretos € um
singleto os espectros M6ossbauer obtidos, figura Figura 14. Os pesquisadores concluiram que

esse ajuste resultava em duas possiveis interpretagdes fisica para o aco:

e A fase o’ do ago Maraging-350 pode ser heterogénea em nanoescala.

34|Pagina



e Mesmo sendo quimicamente heterogéneo, o Fe possui vizinhos atomicos
diferentes, que podem ser separados em 3 grupos, usando como base os valores

dos campos magnéticos hiperfinos.

Os autores concluem que os elementos de liga Ni e Co contribuem para o aumento do
campo magnético hiperfino, além disso, atribuem o sexteto 1 as regides ricas em Co-Ni,
enquanto o sexteto 2 ¢ atribuido a regido com uma concentragao intermediaria de Co-Ni e por
fim, a regido do sexteto 3 ¢ relacionada a regido com pouca concentragdo desses elementos de

liga.

1.00 fy

0.98

0.96

Relative Transmission

-9.-BI-I3'0.3I6.9
Velocity (mm/s)

Figura 14 Mdssbauer para o ago Maraging-350 [6].

Em outro estudo [7] os mesmo autores estudaram novamente o ago de Maraging-350, mas
dessa vez submetida a um tratamento térmico de envelhecimento de 480, 580 e 650 °C, todos
com tempos de 3, 6 e 12 h. Os espectros foram ajustados conforme o estudo realizado no artigo
anterior [6], ou seja, utilizando 3 sextetos e um singleto. A fase paramagnética, isto ¢, o singleto,
refere-se, na verdade, a uma contribui¢do da austenita reversa juntamente com a precipitagao
de componentes intermetalicos, como o FezMo e Ni3(Ti, Mo) estdo presentes nessa fase, porém
e quantidades pequenas. Os autores chegaram nessa conclusdo apds compararem os resultados
obtidos através de difracdo de raios X com os obtidos com a espectroscopia Mdssbauer, visto

que o primeiro apresenta, claramente, a fase y ap6s os tratamentos térmicos de envelhecimento

por 580 °C a partir de 3 h.
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A respeito do ndo aparecimento da fase y nos difratogramas de raios X, ¢ explicado pelos
autores que essa técnica visa a andlise de cristalitos maiores, enquanto a espectroscopia
Mossbauer € uma técnica de microscopia, capaz de identificar fases com cristalitos muitos
pequenos, sendo até mesmo capaz de analisar nanoestruturas, € como singleto presente nessa
analise corresponde a uma darea relativamente pequena de 1% a aproximadamente 2%, a

difracdo de raios X ndo foi capaz de analisa-la.

Os autores citam que o fato dos sextetos se transformarem em um singleto mostra que a

reversao da austenita ndo ¢ completa para qualquer uma das condi¢des de tratamento térmico.

Os pesquisadores fazem uma andlise dos parametros hiperfinos, concluindo que os
deslocamentos isoméricos das amostras sdo proéximos a zero, algo esperado para uma liga
metalica Fe®, além disso, o desdobramento quadrupolar também é proximo a zero para todos os
sitios do Fe, mostrando que ha uma simetria cubica nesse ago, fazendo desse um resultado
intrigante, visto que a fase o’ possui uma distor¢ao tetragonal, além de que o Fe presente nesse

aco possui sitios de configuragoes diferentes e/ou vizinhos diferentes.

A respeito da evolugdo do campo magnético hiperfino médio (Bnf) ao longo do tratamento
térmico de envelhecimento, concluiu-se que quanto maior a temperatura, mais consideravel € o
aumento desse parametro, mostrando que ha uma alteragdo ao redor dos atomos de Fe por conta
do tratamento térmico, porém, sem fazer mudancgas na estrutura cristalografica da fase a’. Essa
mudanga, segundo os autores, pode ser explicada como um enriquecimento progressivo de
atomos de Ni e/ou Co em torno dos atomos de Fe, que podem contribuir de forma significativa

no But.

Baseando-se em outros estudos, os pesquisadores, citam que fase da y reversa possui, em
amostras envelhecidas, uma concentragdo maior de Ni do que a fase o’, o que resulta em uma
diminui¢do na temperatura de envelhecimento. Esse resultado, segundo os autores, pode
demonstrar que o Co ¢ o elemento de liga que mais concentra em torno dos atomos de Fe
durante o processo de envelhecimento, se tornando assim, o principal agente responsavel pelo
aumento do Buf, além do fato de que esse aumento de concentragao em torno dos atomos de Fe
também compensa, de alguma forma, a reducao de Ni na fase a’, justificando, ainda mais, o

motivo do Brr aumento no decorrer do tratamento térmico de envelhecimento.

Em 2017, Alves et al. [4] estudando um ago Maraging-400 envelhecida por 3 h a 480 e
580 °C. Notou-se que o espectro revelava a presenca de diferentes componentes magnéticos,

indicando que as vizinhangas do Fe eram diferentes, mesmo o aco apresentando ser homogéneo.
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Podemos ver na figura Figura 15 que o ajuste o ajuste numérico das medidas de espectroscopia
Mossbauer, foram divididas em trés grupos, de acordo com os valores do campo magnético
hiperfino. Acompanhando os resultados de Nunes et al. [7], os elementos Co e Ni contribuem
para aumentar o campo magnético hiperfino. Os autores classificaram de acordo com a
concentragdo de Co e Ni, isto &, o sexteto 1 seria uma regido rica em Co-Ni, enquanto o sexteto
2 uma regido com concentra¢do intermediaria desses elementos, e o sexteto 3 com a

concentracao ainda menor de Ni-Co.

ission

Relative Transm

Velocity (mm/s)

Figura 15 Espectros de Mossbauer para o ago Maraging-400 tratadas termicamente (a), 480 °C/3 h(b) e
580 °C/3h(c).

Novamente foram utilizados 3 sextetos e um singleto, referente a fase paramagnética,
sendo que essa ultima foi atribuida, principalmente, a presenca da austenita reversa. Os autores,
além de atribuirem a fase paramagnética a austenita, também consideram que pode haver uma

contribuicao da fase p e da fase Ni3(Ti, Mo), porém, essas tltimas, em menor quantidade.
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Assim como no trabalho de Nunes et al. também foi observado que os valores dos
deslocamentos isoméricos e dos desdobramentos quadrupolares eram proximos de zero, o que
mostra uma simetria ctbica, o que vai contra os dados obtidos via difratometria de raios X, na

qual se observa uma pequena distor¢ao tetragonal na fase martensita.

A respeito do Bif, também se concluiu que o Co € o elemento de liga que mais se concentra

em torno dos atomos de Fe, tornando-se o agente responsavel pelo aumento do Bhf.

2.8. PROPRIEDADES MAGNETICAS

Em 1993 Ahmed et al. [27] estudaram as propriedades magnéticas do aco Maraging.
Observou-se que a fase y tinha um impacto direto nos valores da magnetizacdo de saturagdo

(Ms) e do campo coercivo, também chamada de forca coerciva, (He).

Os autores relatam que para os valores de Ms, ndo houve mudancas significativas até a
temperatura de 550 °C, quando ha um decaimento do valor desse parametro, também ¢ relatado
que os menores valores da Ms se encontram entre 590 e 690 °C, atingindo o valor minimo por
volta de 620 °C. No campo coercivo, também s6 é observado mudangas apds 550 °C, sendo

que, neste caso, os valores do pardmetro aumentam, atingindo o valor maximo em torno de

680 °C.

Para os autores, ha uma relagdo direta entre a fragao de austenita reversa e os valores da
Ms e do He. A figura Figura 16 ilustra a relacdo entre a magnetizacdo de saturagdo e a

quantidade de austenita.
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Figura 16 Magnetizacdo de saturacdo (Ms) como fung@o da austenita invertida nos espécimes recozidos [27].
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Pardal [25] em seu estudo sobre os acos Maraging-300 observou o impacto da fase y sobre
a Ms e o Hc. O autor relata que o aumento dessa fase diminui, consideravelmente, os valores

da Ms, enquanto que aumenta, de modo notavel os valores do Hc.

A figuraFigura 17 mostra a relacdo da Ms e da temperatura de envelhecimento utilizada
no estudo do autor. Nota-se que o menor valor desse pardmetro € obtido a uma temperatura de
650 °C, assim como observado no estudo feito por Ahmed et al. [27], Pardal sugere que a
explicacao desse fendmeno se deve pelo aumento da fase vy, visto que, geralmente, a Ms diminui
com o aumento do teor de austenita (% 7), porém nao existe uma linearidade entre esses dois
parametros devido ao fato das mudangas da composi¢ao quimica da matriz martensitica com o

passar do tempo e o aumento da temperatura durante o tratamento térmico de envelhecimento.

I

4
w

[emu/g, e\llI: K

®—m envelhecida 1 hora (selubilizada)

Temperatura de envelhecimento [°C]

Figura 17 Magnetizagdo de saturag@o em fungdo da temperatura de envelhecimento [25].

A relagdo entre o Hc e as temperaturas de envelhecimento estao ilustradas na figuraFigura
18. Aqui, o teor de austenita aumenta os valores do campo coercivo, sendo que o maior valor
desse parametro também foi encontrado nas amostras tratadas a 650 °C. O autor também explica
a falta de linearidade desse comportamento utilizando como base as mudangas da composi¢ao

quimica da matriz martensitica.
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Figura 18 Forga coerciva em fungdo da temperatura de envelhecimento [25].
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3. DESCRICAO EXPERIMENTAL

Nesse capitulo serdo apresentados os meios de preparagao das amostras.

3.1. CORTE DA PECA COMO-RECEBIDA

O ago Maraging-300 utilizado nesse trabalho (fabricado pela industria Villares Metals,
com composicao descrita na tabela 3) foi fornecido pelo Centro Tecnologico da Marinha (CTM-

ARAMAR/SP), em janeiro de 2017.

Tabela 3 Composic¢do do ago Maraging-300 [28].

Fe Ni Ti Co Mo Al C Si Mn

Bal 18,5 0,75 9,40 5,0 0,10 Max.0,01 Max.0,1 Max.0,1

O material como-recebido tinha um formato de semicirculo (Figura 19) com,
aproximadamente, 13 cm de raio, massa de 1750 g, e espessura de 1 cm. Segundo o CTM-

ARAMAR/SP a condi¢ao de tratamento térmico de solubilizagdo foi de 825 °C por 10 h.

Figura 19 Pega do ago Maraging-300 cedida pelo CTM-ARAMAR/SP.
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As amostras a serem envelhecidas e caracterizadas foram, inicialmente, cortadas a partir
da lateral plana da peca como-recebida, na forma de uma ldmina retangular fina, com dimensdes
de aproximadamente 1 x 8,5 x 0,1 cm. Logo apds esse corte, a lamina retangular foi seccionada
em laminas quadradas de aproximadamente 1,0 cm de lado (Figura 20). Essas amostras foram,

entdo, submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento.

Figura 20 Amostra cortada para o tratamento térmico.

3.2. TRATAMENTOS TERMICOS DE ENVELHECIMENTO

O tratamento térmico de envelhecimento foi realizado em um forno resistivo tubular da
marca Sanchis modelo Especial 1269, em atmosfera livre (Figura 21). Apds o tratamento, as
amostras eram retiradas do forno e resfriadas até temperatura ambiente, por um periodo de 30
min até¢ 1 hora. Depois, foram submetidas a lixamento como preparacdo para as técnicas de

caracterizacdo (que serdo descritas na proxima secao deste capitulo).
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Figura 21 Sistema utilizado para o tratamento térmico das amostras.

A tabela abaixo mostra as condigdes de tratamentos térmicos das amostras realizadas.

Tabela 4 Temperaturas e tempos do tratamento térmico de envelhecimento realizado nas amostras de Maraging-
300.

Tratamento térmico Temperatura (°C) Tempo (h)

3

480 6

12

3

Envelhecimento 580 6
12

3

650 6

12

3.3. CONFORMACAO PARA CARACTERIZACAO

No lixamento das amostras foi utilizado uma lixadeira mecanica DP 9? fabricada pela
Panambra — Industrial e Técnica S.A com resfriamento hidrico e com o uso de lixas de
granulacao 80, 100, 400 e 600, para a analise de DRX, e granulagdo 600 até¢ 1200 para a analise

através da espectroscopia Mossbauer.

Para a andlise de DRX as amostras eram lixadas até que toda a camada 6xida, formada
durante o tratamento térmico, fosse eliminada e, assim nao houvesse interferéncia da mesma

nos resultados obtidos.

43|Pagina



A espectroscopia Mossbauer exige uma espessura de aproximadamente 100pum (Figura
22), portanto, foi necessario o uso de lixas de grande granulagao, isto €, mais finas, para que a
amostras tivesse sua espessura diminuida sem sofrer grandes desgastes na lateral, ou at¢ mesmo
furos em sua superficie. Foi tomado um cuidado especial para que toda a superficie das amostras
possuisse, aproximadamente, a mesma espessura. Foi possivel atingir espessuras por volta de

60um.

Figura 22 Amostra com espessura diminuida apds o lixamento para a Espectroscopia Mdssbauer.
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4. TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Neste capitulo serdo descritas as técnicas de caracterizagdo utilizadas nesse trabalho.

4.1. DIFRATOMETRIA DE RAIOS X (DRX)

As andlises de raios X foram obtidas através do uso de um equipamento da marca
Shimadzu (modelo XRD-6000), localizado no Complexo de Centrais de Apoio a Pesquisa
(COMCAP) com uma fonte de Co (A= 1,789190 A ) operando em geometria de ©-20, com
tempo continuo de varredura, com um intervalo de medida de 30° a 120°, com passos de 0,02°

e tempo de medida de 2,4 s por passo. Todas as amostras foram feitas em temperatura ambiente.

Antes de serem analisadas por raios X as amostras foram submetidas a um desgaste com
lixas de granulagdo 100 para que toda a oxida¢do formada durante o tratamento térmico de

envelhecimento fosse retirada.

Ap6s realizadas as medidas, os difratogramas foram analisados através de comparagdo de
dados cristalograficos presentes na literatura para as fases austenititica (CCC) e martensitica
(TCC). Além disso, refinou-se os utilizando o programa FullProf versao de junho de 2017, no
qual utilizada a técnica de refinamento Rietveld para determinar os parametros de rede e
também a quantidade de fase presente nas amostras. Para os grupos espaciais foram utilizados

os grupos /4 para a fase martensitica e Fm-3m para a fase austenitica.

4.2. ESPECTROSCOPIA MOSSBAUER

As espectroscopias Mossbauer foram feitas usando uma fonte °’Co (Rh), em
temperatura ambiente (Figura 23). Antes das medidas serem realizadas, o equipamento foi

calibrado utilizando uma amostra padrao de ferro metalico (a-Fe).
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Figura 23 Espectrometro Mossbauer utilizado para a analise das amostras.

Todas as medidas foram ajustadas através o programa NORMOS. Foram ajustados os
parametros de deslocamento isomérico (J), a area dos vales, o campo magnético hiperfino
(Bhf), a largura de linha a meia altura (I') e o desdobramento quadrupolar (2¢) através do uso

de subespectros discretos.

Todas as medidas foram realizadas no Grupo MATESP, localizado no Departamento de

Fisica (DFI) da Universidade Estadual de Maringa (UEM).

4.3. MEDIDAS MAGNETICAS

As medidas das propriedades magnéticas apresentadas neste trabalho foram realizadas no
Laboratério de Magnetismo — (LAM) no Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio
Grande do Sul (UFRGS), usando um magnetdmetro de amostra vibrante (VSM) com
sensibilidade de 10 emu. O equipamento opera com campos de até 20 kOe e possibilita
variagdo angular (i.e., angulo entre a direcdo do campo aplicado e um eixo escolhido para a

amostra) com precisao de 0,1°.

As curvas de magnetizacdo — M (emu/g) — vs. campo magnético aplicado — H (kOe) —
foram tomadas em temperatura ambiente. Comecando com as amostras com magnetizacao zero,
extrairam-se os ciclos de histerese major loops até 20 kOe com campo maximo aplicado no

plano da amostra.
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5. RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdao apresentados os resultados obtidos das analises de difracao de raios

X, espectroscopia Mdssbauer e magnetizagao em funcao de campo magnético aplicado.

5.1. DIFRACAO DE RAIOS X

Amostra como-recebida

A figura 24 apresenta o difratogramas da amostra como-recebida. O difratograma revela
que a amostra ¢ monoféasica, ou seja, apresenta apenas a fase a’, o que estd de acordo com a
bibliografia revisada, uma vez que uma fase secundéria (no caso a fase y ou compostos
intermetalicos) s6 ¢ precipitada ap6s o material ser submetido ao tratamento térmico de

envelhecimento.

Como-recebida

S
5 o Experimental
— Teorico
— Erro
Martensita (a')

Intensidade relativa (u.a)

A —
L ] \ ] \ ] \ 1 \ ] \ 1

40 50 60 70 80 90 100 110
20 (%)

Figura 24 Difratograma da amostra como-recebida.
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Intensidade relativa (u.a)

Amostras envelhecidas

A austenita precipitada ndo foi observada nas amostras submetidas ao tratamento térmico
de 480 °C (Figura 25), fazendo com que todos os difratogramas dessas amostras sejam similares

aos obtidos na amostra como-recebida.

P2 480 °C - 3h g 480 °C - 6h
!_ 3 o Experimental 3
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{ ——Erro =
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4b >
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40 50 60 70 80 90 100 110 40 50 60 70 80 90 100 110
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Intensidade relativa (u.a)
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Figura 25 Difratogramas das amostras envelhecidas a 480 °C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (¢).

A fase vy s6 comecou a ser revelada apds o tratamento térmico de envelhecimento a
580 °C por 3 h, como pode ser observado na figura 26. A quantidade dessa fase aumenta com

o tempo de envelhecimento. Pode-se observar o surgimento e aumento da fase y na figura.
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Figura 26 Difratogramas das amostras envelhecidas a 580 °C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (¢).

A Figura 27 apresenta os difratogramas das amostras tratadas a 650 °C por 3, 6 ¢ 12 h. E

possivel observar que os picos referentes a fase y tendem a diminuir com o tempo, chegando a

ndo ser detectada apos 12 h de tratamento térmico.
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Figura 27 Difratogramas das amostras envelhecidas a 650 °C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (¢).

Através do refinamento Rietveld foram obtidos os pardmetros estruturais das amostras,
que se encontram na tabela 5. A andlise da tabela nos mostra que os parametros de rede das
fases martensita e austenita ndo variam significativamente apesar das mudangas nas condi¢des
de tratamento térmico. Os maiores valores do pardmetro de rede a para a fase o’ foram obtidos,
respectivamente, para as amostras tratadas a 650 °C por 12 e 6 h, enquanto que para o pardmetro
c esses valores se encontram nas amostras tratadas a 650 °C por 12 h e 580 °C por 3 h,
respectivamente. J& para a fase y os maiores valores dos parametros de rede sdo das amostras

tratadas a 580 °C por 3 e 6 h, respectivamente.
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Tabela 5 Pardmetros estruturais obtidos pelo refinamento Rietveld para as amostras tratadas termicamente em
diferentes condigoes.

a=b c Fracio da fase
Amostra Fase
A) A) (%)
Martensita 2,8707 2,8581 100
Como-recebida
Austenita - - -
Martensita 2,8842 2,8662 100
3h
Austenita - - -
Martensita 2,8829 2,8655 100
480 °C 6h
Austenita - - -
Martensita 2,8799 2,8618 100
12 h
Austenita - - -
Martensita 2,8828 2,8717 70,7
3h
Austenita 3,6082 - 29,3
Martensita 2,8801 2,8679 60,6
580 °C 6h
Austenita 3,6028 - 394
Martensita 2,8773 2,8694 66,7
12 h
Austenita 3,6001 - 33,3
Martensita 2,8806 2,8656 82,3
3h
Austenita 3,5960 - 17,6
Martensita 2,8863 2,8707 94,0
650 °C 6h
Austenita 3,5993 - 6,0
Martensita 2,8886 2,8736 100
12 h
Austenita - - -

Nunes et al. [6] observou, que os difratogramas de raios X do ago Maraging-350

apresentavam um leve deslocamento para a esquerda dos picos [200] e [211], o que sugere que

a fase martensita estabiliza com uma estrutura ndo cubica ou entdo que uma distor¢do da

estrutura deve ser considerada.

Baseando-se nisso, foi utilizada a estrutura tetragonal de corpo centrado, de grupo

espacial /4 para a fase martensita (a’) e a estrutura cubica de face centrada, de grupo espacial
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Fm-3m, para a fase austenita (y) (quando necessario), no refinamento Rietveld, mostrando-se

ser uma escolha satisfatoria.

A Figura 28 mostra as variagoes do parametro de rede da fase martensita — calculados
através da razao do parametro de rede ¢ e a (c¢/a) — para as diferentes temperaturas de tratamento
térmico. Observando o grafico € possivel notar que para a temperatura de 480°C a razdo atinge
o valor maximo nas 3 h de tratamento, enquanto para a temperatura de 580°C isso s6 acontece
ap6s 12 h, chegando o mais proximo de uma razao de 1 para 1, ou seja, apoOs esse periodo, a

fase se aproxima de uma estrutura cubica.

Essas variagdes podem ser explicadas através das reagdes de precipitagdo, que ocorrem
durante esse tratamento térmico, que geram precipitados do tipo Ni3(Ti, Mo) e FeaMo que tem
influéncia nos parametros da fase a’ [29] além da variagcdo do volume da fase y que impacta

diretamente nesses parametros [30], [31].

A literatura reporta [31] que a variacdo de temperatura e de tempo nos tratamentos
térmicos influenciam diretamente nos tipos de precipitados que serdo formados. Os autores
reportam que precipitados do tipo Ni3Ti e NisMo podem ser substituidos por precipitados do
tipo Fe2Mo e FeMo, o que ocasiona uma diminui¢ao do parametro de rede da fase a’. Apds 12
h de tratamento a 580 °C € possivel observar (ver Figura 29) que a razao c/a fica proxima (dentre

as demais) de 1, o que indica que a fase o’ se aproxima de uma estrutura cubica nessas

condicgoes.
—=— 480 °C
0.997 |- 580 °C
—A— 650 °C
0.996 |-
3
N
0.995 |
0.994 |-
1 N 1 N 1 N 1 N 1

0 3 6 9 12
Tempo de envelhecimento (h)

Figura 28 Razdo c/a dos pardmetros de rede pelo tempo de tratamento térmico de envelhecimento.
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Figura 29 Razdo c¢/a dos parametros de rede pelas temperaturas de tratamento térmico de envelhecimento.

A Figura 30 apresenta o volume da fase y em relagdo ao tempo de tratamento térmico de
envelhecimento. Para a temperatura de 480 °C ndo foi observado a fase austenita nos
difratogramas de raios X, uma vez que a sua presenca deve ser inferior a 2%. E possivel notar
que quando a amostra ¢ tratada a 580 °C ha um aumento da quantidade de austenita até as 6 h
de tratamento, no qual atinge o maximo de porcentagem volumétrica para essa fase (i.e., 39,4%
fase v), apds isso, o volume de austenita reversa diminui. Para a temperatura de 650 °C ¢
possivel notar uma diminui¢do na fracao dessa fase, sendo que o seu méximo ¢ atingido a 3 h
durante esse tratamento, chegando a zerar apds 12 h. Estudos explicam esse fendmeno através
da influéncia da temperatura e do tempo na composicdo quimica da austenita durante o

envelhecimento.

Segundo Pardal [25] apds 6 h de tratamento térmico de envelhecimento a 650 °C h4 uma
diminui¢do consideravel da porcentagem volumétrica da fase y, que deve ser resultante de uma
homogeneizacao da composi¢ao quimica e também de uma diminui¢ao da porcentagem de Ni
nessa fase, o que acarreta em um aumento na temperatura de transformagao martensitica (Ms),

fazendo com que haja uma transformacdo austenita-martensita durante o resfriamento.
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Figura 30 Volume da austenita (%) pelo tempo de envelhecimento térmico.

5.2. ESPECTROSCOPIA MOSSBAUER

Nunes et al. [6] em seu estudo do agco Maraging-350 (como ja descrito na secdo 2.7)
utilizou um ajuste de trés sextetos e um singleto (quando necessario) baseando-se nas seguintes

observacoes:

e A estrutura do ago Maraging pode ser interpretada como quimicamente
heterogénea em nanoescala, sendo assim, poderia ser dividida em trés regides

compostas por diferentes composi¢cdes e propriedades magnéticas hiperfinas

distintas.

e Se tratada como quimicamente homogénea, podemos considerar que as
vizinhangas dos atomos de ferro sdo distintas, o que acarreta uma separagdo em

trés grupos diferentes, baseados nos valores de campo magnético hiperfino.

Baseando-se no artigo citado, as medidas de espectroscopia Mossbauer deste trabalho
foram ajustadas utilizando trés sextetos discretos e um singleto quando necessario. Além disso
foram utilizados os parametros A23 ¢ W12 W13 que correspondem a relacao da area do
segundo e terceiro sexteto e a relacdo da largura de linha do primeiro sexteto em relagdo aos

outros dois sextetos, respectivamente.
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Amostra como-recebida

O espectro (Figura 31) foi ajustado utilizando trés sextetos discretos, ou seja, trés sitios,
equivalentes a fragdo magnética da amostra. Como ja observado no difratograma de raios X,
ndo ¢ observado uma fase secundaria, isto ¢, ndo ¢ observado a fase y ou de compostos

intermetalicos (Figura 24).

1.00 gz

0.98

0.96

0.94

Transmissao relativa

Como-recebida
M M M 1 M 1 M 1 M M
8 6 -4 2 0 2 4 6 8

Velocidade (mm/s)

Figura 31 Espectro Mssbauer da amostra como-recebido.

Tabela 6 Pardmetros hiperfinos e areas subespectrais para a amostra como-recebida.

Amostra Sitios v & Bur I Area
(mm/s) (mm/s) (1) (mm/s) (%)
Sexteto 1 0,03 -0,04 35,1 0,41 43,0

Como-
recebida Sexteto 2 0,04 0,00 33,0 0,29 33,9
Sexteto 3 0,01 0,00 29,4 0,31 23,1

T 6 = Deslocamento isomérico; 2¢ = Desdobramento quadrupolar; Bnr = Campo Magnético hiperfino;
i I' = Largura de Linha.

Amostras tratadas a 480 °C

A figura Figura 32 exibe os espectros Mdssbauer das amostras envelhecidas a 480 °C por
3, 6 e 12 h. As medidas foram ajustadas usando trés sextetos discretos e um singleto, uma vez
que uma fase secundaria, isto ¢, a fase y e/ou componentes intermetalicos foi identificada.
Durante a analise de difratometria de raios X ndo foi possivel identificar qualquer sinal da fase

Y, ou seja, a fracdo da mesma se encontra menor do que 2% (ou porque os graos sdo muito
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finos), o que impede que essa técnica identifique essa fase. A tabela Tabela 7 apresenta os

valores dos pardmetros hiperfinos e das areas subespectrais.
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Figura 32 Espectro Mdssbauer das amostras envelhecidas a 480°C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (c).

Tabela 7 Parametros hiperfinos e areas subespectrais para as amostras envelhecidas a 480°C por 3, 6 ¢ 12 h.

R 0 2¢ Bur r Area

Amostra Sitios fiaimlt) il (T) i) (%)
Sexteto 1 0,03 -0,02 35,9 0,39 51,2

480°C -3 h Sexteto 2 0,04 0,02 34,2 0,28 30,1
Sexteto 3 0,02 0,00 31,5 0,31 15,0

Singleto -0,16 - - 0,38 3,7

Sexteto 1 0,03 -0,04 36,3 0,33 28,8

480°C-6h Sexteto 2 0,04 0,00 34,8 0,26 38,3
Sexteto 3 0,04 0,04 32,6 0,34 29,7

Singleto -0,16 - - 0,52 3,2

Sexteto 1 0,04 -0,02 36,4 0,21 14,9

480 °C-12 h Sexteto 2 0,03 0,00 35,0 0,30 45,3
Sexteto 3 0,04 -0,06 33,6 0,36 35,0

Singleto -0,18 - - 0,83 4,8
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A figura 33 mostra a variagdo de campo magnético hiperfino (Bnr) para os trés sextetos
em relacdo ao tempo de tratamento térmico de envelhecimento a 480 °C. Observando o grafico
e a tabela, ¢ possivel notar um aumento no Bxr nesse tratamento térmico em relagao ao Bnr da
amostra como-recebida. Esse aumento ¢ maior até 6 h de tratamento, quando a variacao indica
o inicio de estabilizagdo desse valor, ainda podemos perceber que o terceiro sexteto € o que

apresenta maior mudanga.
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32
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—e— Sexteto 1
—e— Sexteto 2
—e— Sexteto 3

0 3 6 9 12

30

29

Tempo de envelhecimento (h)

Figura 33 Comportamento do Bnrao decorrer do tempo de tratamento térmico a 480 °C.

A figura 34 ilustra a variagdo da 4rea subespectral dos quatro sitios considerados no ajuste
em relagdo ao tempo de tratamento térmico. E possivel observar um consideravel aumento no
Sexteto 1 apds 3 h de tratamento, enquanto que os outros dois sextetos diminuem apods esse
tempo. Em 6 h de tratamento, as areas do sexteto 1 e do sexteto 3 quase se igualam seguidos de
um aumento na area do sexteto 2. A queda da area do sexteto 1 pode ser interpretada como uma
diminui¢do de atomos de ferro nesse sexteto [32]. O singleto ndo varia muito com o passar do

tempo de tratamento, tendo um pequeno aumento ap6s 12 h de tratamento.
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Figura 34 Variagdo das areas subespectrais com o decorrer do tempo de tratamento térmico a 480 °C.

Amostras tratadas a 580 °C

A figura 35 ilustra os espectros Mossbauer das amostras envelhecidas a 580 °C por 3, 6 ¢
12 h. As medidas também foram ajustadas usando trés sextetos discretos e um singleto, uma
vez que uma fase secunddria, isto €, a fase y e/ou componentes intermetalicos foi identificada,
como ja foi possivel observar nos difratogramas de raios X (ver figura 26). Na tabela 8 estdo os

valores dos parametros hiperfinos e das areas subespectrais.

Tabela 8 Parametros hiperfinos e areas subespectrais para as amostras envelhecidas a 580 °C por 3,6 ¢ 12 h.

Loe o 2¢ Bt r Area

Amostra Sitios i) i) (T) ) (%)
Sexteto 1 0,03 -0,02 36,4 0,28 31,3

580°C-3h Sexteto 2 0,03 0,03 34,9 0,30 34,8
Sexteto 3 0,07 0,00 20,4 0,80 28,4

Singleto -0,28 - - 0,90 5,5

Sexteto 1 0,03 -0,05 36,1 0,36 26,9

580°C-6h Sexteto 2 0,03 0,02 34,8 0,29 36,9
Sexteto 3 0,04 0,04 16,0 0,82 27,7

Singleto -0,22 - - 0,90 8,5

Sexteto 1 0,04 -0,02 36,2 0,31 26,7

580°C-12 h Sexteto 2 0,03 0,04 34,6 0,35 30,4
Sexteto 3 0,04 0,02 19,8 0,82 35,9

Singleto -0,24 - - 0,76 7,0
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Figura 35 Espectro Mdssbauer das amostras envelhecidas a 580 °C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (¢).

A figura 36 mostra os espectros Mossbauer das amostras tratadas 580 °C por 3, 6 e 12 h.
Mais uma vez o mesmo sistema de ajustes foi utilizado. Neste caso, o comportamento do Bnf se
mante praticamente constante para os sextetos 1 e 2, enquanto que para o sexteto 3 ha uma
intensa queda quando se inicia o tratamento de envelhecimento, atingindo o menor valor de Bur

apos 6 h, entdo esse parametro volta a subir.

59|Péagina



35

30

25

Bhf (T)

20

15

[ ] GL

580 °C
—e— Sexteto 1
—e— Sexteto 2
—e— Sexteto 3

Figura 36 Comportamento do Bixrao decorrer do tempo de tratamento térmico a 580 °C.

O grafico que relaciona as areas dos subespectros com o tempo de tratamento térmico esta
representado na figura Figura 37. Nota-se que ha um ligeiro aumento nas areas do singleto e do
sexteto 2 em 6 h de tratamento térmico, enquanto as areas dos sextetos 1 e 3 sofrem uma ligeira
queda. Apds 12 h de envelhecimento, ha um aumento das areas dos sextetos 2 e 3, sendo que o

sexteto 3 apresenta um maior aumento, uma diminui¢do na 4rea do singleto e o uma

Tempo de envelhecimento (h)

consideravel constancia na area referente ao sexteto 1.
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Figura 37 Variacdo das areas subespectrais com o decorrer do tempo de tratamento térmico a 580 °C.

Tempo de envelhecimento (h)

60|Pagina



Amostras tratadas a 650 °C

A figura 38 mostra os espectros Mossbauer das amostras tratadas 650 °C por 3, 6 ¢ 12 h.
Observando o grafico da figura e os dados contidos na tabela € possivel observar uma mudanga
na area dos trés sextetos e do singleto. Apds 3 h de tratamento térmico a area do singleto
aumenta consideravelmente, sendo a maior area entre todas as condi¢des de tratamento
realizadas neste trabalho. Isso pode ser explicado pelo aumento da austenita reversa ou dos
precipitados intermetalicos. Os parametros hiperfinos e as areas subespectrais podem ser

consultadas na tabela Tabela 9.
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Figura 38 Espectro Mdssbauer das amostras envelhecidas a 650 °C por 3 h (a), 6 h (b) e 12 h (¢).
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Tabela 9 Parametros hiperfinos e areas subespectrais para as amostras envelhecidas a 650 °C por 3,6 ¢ 12 h.

Lo ) 2¢ Bt r Area
Amostra Sitios i) i) (T) i) (%)
Sexteto 1 0,03 -0,01 35,7 0,29 27,7
650 °C -3 h Sexteto 2 0,04 0,01 33,6 0,36 30,7
Sexteto 3 0,02 0,01 30,0 0,44 20,5
Singleto -0,05 - - 0,42 21,1
Sexteto 1 0,03 -0,02 35,8 0,39 31,1
650 °C - 6 h Sexteto 2 0,04 0,01 33,6 0,28 33,0
Sexteto 3 0,04 0,02 30,1 0,31 26,3
Singleto -0,07 - - 0,38 9,6
Sexteto 1 0,04 -0,02 35,7 0,25 21,7
o _ Sexteto 2 0,04 0,00 33,7 0,37 45,7
OMC-I2h —extetos 0,02 0,03 30,4 0,39 284
Singleto -0,13 - - 0,45 4,2

Na figura Figura 39 observa-se uma constancia no Bxr das amostras envelhecidas a 650
°C, o que pode sugerir que as concentragdes, na matriz martensitica, de Co e Ni, em torno dos
atomos de Fe, ndo se alteram de forma significativa, diferente do que ocorre em temperaturas

de tratamento mais baixas.
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Figura 39 Comportamento do Bhf ao decorrer do tempo de tratamento térmico a 650 °C.

A figura 40 ilustra um aumento significativo na area do singleto apds 3 h de tratamento
térmico (o que ja era esperado ap6s analisar os dados obtidos pela difratometria de raios X, ver
tabela Tabela 5), enquanto as areas dos trés sextetos diminuem, sendo o sexteto 1 com uma

maior diminui¢do e o sexteto 3 com uma menor. Apds 6 h de tratamento, nota-se um aumento
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da area dos trés sextetos, em contrapartida, hd uma queda na area do singleto. O sexteto 1 e 3

seguem aumentando com o passar do tempo de tratamento, enquanto o sexteto 2 e o singleto

diminuem as suas respectivas areas.
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Figura 40 Variagdo das areas subespectrais em fun¢do do tempo de tratamento térmico a 650 °C.

Observando os resultados dos parametros hiperfinos, € possivel concluir que os valores
do deslocamento isomérico para a fase magnética ficaram entre 0,02 mm/s e 0,07 mm/s, ja para

a fase paramagnética os valores variam entre -0,05 mm/s e -0,28 mm/s.

5.3. MEDIDAS DE MAGNETIZACAO

Amostra como-recebida

A figura 41 mostra a curva de magnetizacdo versus campo magnético aplicado (major
loops), M(H), da amostra de ago Maraging-300 como-recebida. A tabela Tabela 10 apresenta

os parametros magnéticos (Mg, Ms e Hc) para esta e outras amostras (envelhecidas).
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Figura 41 Curva de magnetizacdo versus campo aplicado, para a amostra aco Maraging-300 como-recebida.

Pela forma da curva e a irreversibilidade mostrada no insert da figura, o aco Maraging-

300 martensitico comporta-se como um material ferromagnético macio, visto que a curva satura

em aproximadamente 215 emu/g. Este comportamento, incluindo os valores de Ms, Mr e Hc,

¢ similar ao dos acos Maraging-350 e Maraging-400 martensiticos [4], [7].

Tabela 10 Parametros magnéticos obtidos a partir das curvas de M(H), para as amostras de ago Maraging-300.

Amostra Mr Ms Hc
(emu/g) (emu/g) (Oe)
Como-recebida 10,8 215,2 17
3h 17,3 176,5 22
480 °C 6 h 23,5 175,7 23
12 h 28,7 210,2 26
3h 24,0 1714 51
580 °C 6 h 41,6 139,5 56
12 h 45,8 219,8 45
3h 34,0 118,0 70
650 °C 6 h 30,3 139,6 52
12 h 28,0 192,3 45
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As figuras 42, 43 e 44, mostram as curvas de magnetizagdo para as amostras tratadas a
480, 580 e 650 °C, respectivamente. Verifica-se que os acos tratados retém a propriedade de
ferromagnetismo macio, posto que as curvas apresentam histerese e saturam em campos
relativamente baixos, embora os parametros magnéticos variem em fun¢do das condigdes de

envelhecimento. (ver tabela 10)

200_ P 0000000000
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Figura 42 Curvas de magnetizagdo versus campo aplicado, para a amostra agco Maraging-300 envelhecidas a
480 °C.

Amostra tratada a 580 °C

A figura 43 mostra as curvas de magnetizagdo para as amostras tratadas a 580 °C com
diferentes tempos, sendo que a amostra tratada a 12 h apresenta a maior magnetizacao de

saturagdo, enquanto a menor € atribuida a amostra tratada por 6 h.
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Figura 43 Curvas de magnetizagdo versus campo aplicado, para a amostra aco Maraging-300 envelhecidas a
580 °C

Amostra tratada a 650 °C

As medidas de magnetizagdes das amostras tratadas a 650 °C estdo representadas na figura
44. Neste caso, a amostra que possui a maior Ms também ¢ a tratada por 12 h, enquanto a menor

pertence a mostra tratada por 3 h.
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Figura 44 Curvas de magnetizagdo versus campo aplicado, para a amostra ago Maraging-300 envelhecidas a
650 °C.
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Estudos realizados por Pardal [25] em um aco Maraging-300 e por Abreu et al. [33] em
um aco Maraging-350 mostram que a magnetiza¢ao de saturacdo ¢ influenciada pela quantidade
de austenita precipitada que se forma apos os tratamentos térmicos. Esse fendmeno ¢ explicado
pelo fato de haver variagdes na composi¢ao quimica da matriz martensitica ao longo dos
tratamentos térmicos de envelhecimento, o que acarreta no aumento (ou diminui¢do) da Ms,
além do fato de que a fase vy, por ser uma fase paramagnética, influéncia nos valores obtidos, ja
que a sua presenca tende a diminuir os valores de magnetizagao de saturacao. Ahmed et al. [27]

relatam que o menor valor de Ms foi observado em amostras tratadas por volta de 650 °C.

Analisando a figura Figura 45, ¢ possivel constatar que foram obtidos resultados
compativeis com o que ¢ relatado na literatura, ao menos para as primeiras horas de
envelhecimento. De fato, olhando para a figura Figura 40 verifica-se que ha um maximo na
formacgao de austenita em 3 h, e que este maximo ¢ um valor maior do que qualquer outro obtido
para as temperaturas de 480 e 580 °C. Por outro lado, qualquer aumento de Ms justifica-se na
reducdo da quantidade de austenita ou, ainda, na mudanca da concentragdo do Fe presente nesta

fase, que diminui ap6s 6 h de tratamento a 580 °C (ver figura Figura 37).

220

—8— 480 °C
—e— 580 °C
—— 650 °C

140 -

120

Tempo de envelhecimento (h)

Figura 45 Magnetizacdo de saturagdo (Ms) em fungdo do tempo de tratamento térmico das amostras
envelhecidas a 480, 580 ¢ 650 °C.

A figura Figura 46 mostra as magnetizagdes remanentes obtidas para as trés temperaturas,
em funcdo do tempo de envelhecimento. Enquanto os valores de Mr crescem monotonamente
com o tempo de envelhecimento conduzido nas temperaturas de 480 e 580 °C, apresentam um

maximo em torno de 3 h para a temperatura de 650 °C. Como um parametro magnético
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extrinseco do material, Mr depende ndo s6 das quantidades relativas das fases presentes, mas
também dos dominios magnéticos na martensita. Tamanho dos dominios, orientagdo relativa e
interacdo magnética entre estes — caracterizagdes estas nao aplicadas no presente trabalho —

devem explicar o comportamento de Mr com a temperatura e o tempo de envelhecimento do

aco.
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Figura 46 Magnetizacdo remanente (Mr) em fung@o do tempo de tratamento térmico das amostras envelhecidas a
480, 580 ¢ 650 °C.

A figuraFigura 47 apresenta a evolugdo de Hc com o tempo de envelhecimento, para as
trés temperaturas. Para o aco tratado a 480 °C, Hc aumenta mondtona e modestamente até 12
h. Por outro lado, para os acos tratados a 580 e 650 °C, a variagdo de Hc ¢ mais significativa,
apresentando valores méximos em torno de 6 e 3 h, respectivamente, sendo que a temperatura

de 650 °C apresenta um maior valor de campo coercivo.
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Figura 47 Campo coercivo (Hc) em funcdo do tempo de tratamento térmico das amostras envelhecidas a 480, 580
e 650 °C.

Pardal [25] ¢ Ahmed et al. [27] relatam que o aumento consideravel do Hc nas primeiras
horas de tratamento térmico a 650 °C, nesse estudo esse ponto se encontra apos 3 h de
tratamento, ¢ devido a uma intensa precipita¢ao de austenita reversa. A queda desse parametro
ao longo do tratamento € explicada pela diminuig¢do dessa fase, uma vez que grande parte dela

volta a ser martensita novamente.

No entanto, h4 de se considerar que o campo coercivo também € um pardmetro magnético
extrinseco e, portanto, depende da microestrutura do material e da forma e tamanho dos
dominios magnéticos. Consistentemente, ¢ possivel verificar uma significativa semelhanga
entre as curvas de Mr e Hc para as trés temperaturas de envelhecimento (com excec¢ao do ponto

580 °C/12 h).
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6. CONCLUSOES

e O ago Maraging-300 como-recebido ¢ monofasico e martensitico.

e A fase martensita no ago Maraging-300 apresenta uma distor¢ao tetragonal na estrutura
cubica de corpo centrado; de maneira similar aquela apresentada pelos acos Maraging-

350 e 400, esta distor¢dao nao é removida com o envelhecimento.

e O envelhecimento induz a reversdao de austenita a partir da matriz martensitica, com

composi¢ao mais pobre em Fe e mais rica em Ni.

e A quantidade de austenita reversa depende das condigdes especificas de temperatura de

tempo de envelhecimento.

e Os parametros magnéticos Ms, Mr e Hc do ago Maraging-300 sao modificados pelo
processo de envelhecimento; todos estdo associados a austenita presente na amostra,
com Mg variando inversamente ¢ Mgr, Hc variando diretamente com a quantidade

relativa daquela fase.
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