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LOMBARDO, S. Caracterizacio Mecanica e Microestrutural de Juntas Soldadas a
Laser em Acos Maraging com Posterior Tratamento Térmico e Termoquimico de
Superficie a Plasma. 2015. 193 f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica) — Faculdade
de Engenharia do Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta,

2015.

RESUMO

Os acos Maraging sao acos de ultra-alta-resisténcia, tem composi¢cao a base de ferro ligado
com cerca de 18% de niquel, com limite de esoamento entre 1.400 a 2.500 MPa. Possuem
propriedades superiores, tais como a alta ductilidade, boa soldabilidade, tratamento térmico
simples sem deformacgdes, boa usinabilidade, alta resisténcia e resisténcia ao desgaste. A sua
boa tenacidade permiti que suporte tensdes repetidas de fadiga por maior tempo, comparado
com outros acos de alta resisténcia. Para o presente trabalho, a partir de diversos testes de
solda a laser, aplicacdo de tratamentos térmicos e tratamento superficial de nitretacdo a
plasma, foram estudadas as propriedades mecénicas através de ensaios de tracdo, fadiga,
impacto, dureza e rugosidade. Foram também analisadas, com auxilio do Microscépio Optico,
as caracteristicas microstuturais da zona de fusao (ZF), zona térmica afetada (ZTA) pelo calor
da solda e camada nitretada. Com o auxilio de um Microscépio Eletronico de Varredura
(MEV) analisou-se o mecanismo da fratura e foram realizadas anélises por E.D.S. (Energia
Dispersiva de Raios X). Foram realizados vdrios teste com tempos e temperaturas para se
definir a melhor condi¢dao de envelhecimento, obteve-se a temperatura de 480°C por 3 horas
como satisfatoria. A solda a laser mostrou-se eficaz para a unido das chapas, com perda de
resisténcia inferior a 10%, quando comparada com a resisténcia do aco maraging sem solda.
As andlises da superficie fraturada mostram que a ruptura dos corpos de prova soldados
ocorrereu na regido da zona fundida, e possui natureza ductil, com a formacdo de dimples,
para todas as condi¢des de tratamento térmico, o processo de soldagem e nitretacdo a plasma
ndo alteraram o tipo de fratura tipica dos acos maraging. A vida em fadiga ndo foi prejudicada
pela nitretacdo, porém, foi observado uma redugdo da vida em fadiga do material soldado
comparado com o material sem solda. Os resultados indicam, que o tratamento térmico de
envelhecimento elevou as propriedades mecanicas do agco maraging tanto do material soldado
como do nitretetado a plasma, com valores de resisténcia de aproximadamente 2.000 MPa e

alongamento em torno de 8%.
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Mecanicas, Caracterizacao Microestrutural.



LOMBARDO, S. Mechanical and Microstructural Characterization of Laser Welded
Joints in Maraging steel with subsequent heat treatment and thermochemical Plasma
Surface. 2015. 193 f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica) — Faculdade de Engenharia

do Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratinguetd, 2015.

ABSTRACT

Maraging Steels are ultra-high-strength, that have their composition based on iron alloyed
with approximately 18% Nickel, with yield strength between 1.400 to 2.400 MPa. They have
superior properties, such as high ductility, good weldability, simple heat treatment without
deformation, good machinability, high strength and wear resistance. Their hardness and
resistance allow them to supports repeated stress of longer fatigue in comparison with other
high strength steels. The maraging steel has a significant cost advantage due to the good
workability, predictable and uniform retraction during heat treatment, making this steel be
promising. For this work, from various laser welding tests, heat treatment and surface
treatment of plasma nitriding, The mechanical properties were studied by means of testing:
traction; fatigue; impact; hardness; and roughness. We also analyze, with the aid of optical
microscope, the microstructural characteristics of the fusion zone (FZ), the heat affected zone
(HAZ) due the welding and by nitrided layer. With the aid of SEM (Scanning Electron
Microscope) and EDS (Energy Dispersive Scanning), we analyzed the fractured mechanisms.
Several tests were carried out with times and temperatures to determine the best aging
condition and the chosen temperature was 480°C for 3 hours. The application of laser welding
seems to be effective for joining the plates with loss in the yield strength or tensile strength
less than 10%, compared with the strength of maraging steel without welding. The analyses
of the fractured surface showed that the rupture of the welded samples occurred in the fused
zone region and has ductile nature, with formation of dimples for all heat treatment
conditions. The welding and plasma nitriding process have not modified the type of typical
fracture of the maraging steel. The life in fatigue was not affected by nitrided, however, they
observed a reduction in fatigue life of welded material, compared with no soldering material.
The results showed that aging heat treatments increased the mechanical properties of
maraging steel both welded and plasma nitrided material, whit strength values about 2.000

MPa and elongation nearly 8%.



KEYWORDS: Maraging steel, Welding Laser, Plasma Nitriding, Mechanical Properties,
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1. INTRODUCAO

Os acos Maraging sdo considerados acos de ultra-alta-resisténcia, sdo acos a base de
ferro ligado com cerca de 18% de niquel e de 7 a 12% de cobalto como um agente de reforgo,
com limite de escoamento entre 1.400 a 2.400 MPa. Sao ligas com baixo caborno, outros
elementos de liga estdo presentes na composi¢do, como: molibdénio, aluminio e titdnio. O
termo maraging é devido a juncdo do termo em Inglés martensite e aging, tem estrutura
martensitica e seu mecanismo de endurecimento, que é a capacidade de aumentar sua dureza e
resisténcia mecanica, é obtido apds o tratamento térmico de envelhecimento (DYNAMIC

METALS INTERNATIONAL, 2014; IMOA, 2012; CHIAVERINI, 2005).

O ago Maraging possui propriedades superiores quando comparados a outros acos de
ultra-alta-resisténcia, tais como a alta ductilidade, boa soldabilidade, tratamento térmico
simples sem deformacdes, boa usinabilidade, alta resisténcia e resisténcia ao desgaste, permite
excelente polimento, estas caracteristicas tem ampliado a aplicagdo deste aco (KEY TO
METAL, 2012). Na Figura 1 apresenta uma comparagdo entre varios acos de ultra-resisténcia.
Pode-se notar a superioridade dos acos maraging com relacdo aos acos carbono de ultra alta
resisténcia, com relacao a tenacidade a fratura e resisténcia a tragao.

Os agos maraging despertam também interesses do ponto de vista académico, uma vez
que a transformacdo martensitica nesses materiais € pouco conhecida, contrastando com o
conhecimento disponivel para os acos convencionais. Sendo assim, a possibilidades de inovar
é muito promissora para os acos maraging no Brasil. (CENTRO DE GESTAO E ESTUDOS
ESTRATEGICOS, 2010).

O desenvolvimento inicial destes acos € atribuido em grande parte ao trabalho de
Bieber, no final de 1950. Desenvolvido posteriormente por Decker, Eash e Goldman que
mostraram o mais efetivo endurecimento produzido em martensita de Fe-Ni com inclusao de
cobalto e molibdénio, certas quantidades destes elementos t€m sido introduzidas para
melhorar esta propriedade. (KEY TO METAL, 2012)

Dentre as principais propriedades, pode-se destacar: alta resisténcia e tenacidade;
permite usinagem estreita com o minimo de distor¢do; tem contra¢do uniforme durante o
tratamento térmico; pode ser nitretado facilmente; resiste a propagacdo de trinca e corrosao;
tem um alto nivel de limpeza e polimento excelente; facilmente solddvel. Estas caracteristicas
sdo altamente desejdveis, principalmente, para a reducdo de peso e aumento de seguranga

(ABDALLA, 2006).
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Figura 1 - Combinagao de Limite de resisténcia e tenacidade a fratura de acos maraging 18Ni
comparado com acos carbono de ultra alta resisténcia convencionais.
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Fonte: Adaptado de Schmidt e Rohrbach, 1991.

O aco maraging tem uma vantagem de custo significativo sobre outras ligas devido a
boa trababilidade, retrac@o previsivel e uniforme durante o tratamento térmico (significa que o
aco maraging nao requer retrabalho excessivo). A sua dureza e resisténcia permite que ele
suporte tensoes repetidas de fadiga para a vida util mais longas, principalmente quando tem
um bom acabamento de superficie (DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014). O
custo de producdo inicial é maior, porém, h4d economia de energia e tempo nos
processamentos térmicos e vantagens nas propriedades alcancadas.

As dreas tipicas de aplicacdes incluem: aeroespacial; ferramentas e madquinas;
componentes bélicos e fixadores. A seguir serdo detalhados algumas aplicagdes (DYNAMIC
METALS INTERNATIONAL, 2014).

Maraging para as Forcas Armadas: As for¢as armadas contam com 0s armamentos
que devem trabalhar de forma confidvel por longos periodos em ambientes hostis. O aco
Maraging mantém a sua resisténcia e tem um minimo de distor¢cdo e deterioracdo, mesmo
depois a altos valores de calor e pressido. E um material chave na fabricacdo de todos os tipos
de munic¢do para misseis e rosca de perfil em dente de serra (breech blocks).

Maraging em Transporte: Maraging possui uma superior resisténcia, ductilidade,

tornando o material preferido para partes criticas, como trem de pouso em todos os tipos de
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aeronaves civis e militares. As mudancas de temperatura e aplicagdes subitas ou constante de
impacto e pressdo, ou torque, tem pouco efeito sobre as pecas feitas a partir do aco maraging.
E o material ideal para componentes de alto desempenho internos do motor, como eixos,
engrenagens e parafusos.

Maraging em Manufatura: O maraging tem a capacidade de conformar sem gerar
rachaduras, tornando o material de escolha para mandris e broca. Sua uniforme usinabilidade
e durabilidade tornam o aco ideal para a produgdo de engrenagens sofisticadas, utilizadas em
bracos robdticos para linhas de montagem, e sua alta resisténcia e resisténcia ao desgaste
tornam perfeito para pincas em linhas de automacdo. Outros beneficios do aco maraging
incluem um polimento excelente, soldabilidade com pré ou pds-aquecimento.

As forcas armadas Brasileiras tém um largo interesse em estudar os acos maraging.
Esta necessidade nasceu devido aos primeiros estudos aeroespaciais voltados aos materiais de
alta resisténcia que surgiram no Brasil com o sucesso dos programas espaciais soviéticos e
americanos. O Brasil foi um dos primeiros paises em desenvolvimento a executar atividades
espaciais de forma institucionalizada (IAE, 1998). Em 1967 foi lancado o primeiro protétipo
do veiculo de sondagem Sonda I a partir do CLBI (Centro de Lancamento da Barreira do
Inferno), em Natal - RN (ROLLEMBERG, 2009).

No inicio do Programa Espacial, o Departamento de Ciéncias e Tecnologia
Aeroespacial (DCTA), focou em dois problemas iniciais para o projeto relacionados aos
envelopes motores: qual tipo de liga utilizar; e qual tratamento térmico (ANAZAWA, 2007).

Na primeira fase do programa espacial foram utilizados o aco AISI/SAE 4.140,
produzido pelo processo VAR (refusdo a arco sob vacuo), para o desenvolvimento dos
veiculos de sondagens (Sonda II e Sonda III). Em 1976, teve inicio o projeto do veiculo de
sondagem Sonda IV, aco 300M-ESR, produzido pelo processo ESR (refusdo sob escoria
eletrocondutora), foi utilizado. Novos projetos surgiram, fabricado em aco 300M, iniciou o
desenvolvimento do projeto Sonda IV, hoje a base do projeto VLS1 (PALAU, 2011).

A mudanca do aco 300M para o ago maraging foi impulsionada devido ao elevado
custo para a realizacao dos ciclos de tratamento térmico com atmosfera controlada e t€émpera
interrompida em banho de sal fundido a 200 °C para os acos 300M. Estes tratamentos ainda
geravam deformacdes residuais dificeis de serem corrigidas. Com isto iniciou um novo
processo de pesquisa, voltada ao aco maraging 300 (PALAU, 2011).

Atrelado ao estudo do material, também se enveredou em conhecer como o ago
maraging se comportaria em condi¢des diversas e para isto, testes sobre a Solda e

Tratamentos Termoquimicos foram utilizados.
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Como ja mencionado, o aco maraging tem boa soldabilidade, menor susceptibilidade a
trincas de solda, melhor tenacidade a fratura da junta soldada e da zona termicamente afetada
(ZTA) e com menores custos dos processos de soldagem (PALAU, 2011). Pode ser soldado
na condicdo solubilizada, ou na condi¢do envelhecida, sem a necessidade de tratamentos
prévios a soldagem. Apds a solda, basta envelhecer a estrutura soldada, levando a regido de
fusdo e a zona termicamente afetada a atingirem novamente a resisténcia mecénica desejada
(PADIAL, 2002).

Poucos estudos de soldagem relacionados a liga do agco maraging 18 Ni (300) foram
executados, principalmente soldagem a Laser, embora exista interesse por parte da inddstria
aerondutica e aeroespacial com relacdo ao material. O processo de soldagem a Laser, também
chamada de Laser Beam Welding (LBW), é um método de unido que utiliza feixe de luz
colimada, envolvendo fusdao e solidificagio (ABDALLA, 2011). A determinacdo da
viabilidade e determinacdo dos melhores parametros para a solda desta liga se tornaram
urgente para a pesquisa. Também a caracterizacdo mecanica e microestrutural do material e
da regido soldada em acos maraging 300 sdo importantes.

Outro fator de interesse € a possibilidade de associar a boa qualidade estrutural desses
acos aos processos de tratamento de superficie (ABDALLA, 2011; SOUZA, 2002), o
tratamento de superficie € um processo que permite alterar as propriedades de dureza
superficial, desgaste, corrosdo e resisténcia térmica do material.

Nas ultimas duas décadas tem havido diversos progressos na tecnologia utilizada nos
processos de tratamentos de superficie, principalmente com o desenvolvimento do método de
nitretacdo por plasma em forno a vacuo e métodos de implantacao ionica.

O tratamento termoquimico de nitretacdo por plasma oferece diversas vantagens. Entre
outros se pode mencionar: menor distor¢aio dimensional; melhor acabamento; maior dureza
superficial; melhores propriedades metalirgicas; produz uma camada densa, ndo porosa de
alta dureza e com um baixo coeficiente de atrito e excelente resisténcia ao desgaste; camada
uniforme; resultados reprodutiveis e de qualidade constante (INFORGEL, 2014).

Estudos realizados recentemente, comparando varios métodos de nitretagdo, mostram
que € possivel melhorar sensivelmente as propriedades metalirgicas dos metais, utilizando a
implantacdo com feixe de fons e a nitretagdo com plasma intensificado (INFORGEL, 2014).

Por outro lado, estes tratamentos introduzem alteracdes na microestrutura dos agos,
uma vez que atuam como um ciclo de tratamento térmico devido ao tempo de permanéncia
nas temperaturas utilizadas durante o processo (MAHBOUBI, 1995; ABDALLA, 2011). Os

tratamentos de superficie convencionais para estruturas como trens de pouso de aeronaves
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ainda necessitam de uma técnica eficiente para substituir o tratamento de cromo duro, que,
apesar de melhorar as propriedades de desgaste, reduz consideravelmente a vida em fadiga
(NEGRAO, 1995; NASCIMENTO, 2001; EMBRAER, 1996; ABDALLA, 2011).

Neste trabalho, foi avaliado os parametros de soldagem através de testes realizados
com solda a Laser autégena no aco maraging 300, antes e depois do processo de
endurecimento por envelhecimento, sendo utilizado em algumas amostras tratamento de
superficie por nitretacdo a plasma para uma andlise comparativa. As andlises da regido da
solda foram feitas através dos ensaios mecanicos de tra¢do, dureza, impacto e fadiga axial,
além da andlise microestrutural da regido soldada.

Este trabalho é parte integrante do projeto multi-institucional aprovado pela CAPES,
intitulado “Otimizacdo de Tratamentos Térmicos e Termoquimicos e Aplicagdo de Processos
a Laser e a Plasma em Acos Aeronduticos”, envolvendo a Faculdade de Engenharia de
Guaratingueta-UNESP, o Instituto Tecnoldgico de Aerondutica — ITA, o Instituto de Estudos
Avancados — [IEAV/DCTA e a Escola de Engenharia de Lorena — EEL/USP, na modalidade

Pro-Defesa.
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1.1 MOTIVACAO

Como mencionado por Hornbogen (1987) e He (2002), os agos de ultra-alta-resisténcia
sdo de extrema importancia para a indudstria bélica, podendo citar os agos 300M (utilizado
atualmente na industria aeroespacial) e maraging, envolvendo tecnologias estratégicas nem
sempre acessiveis.

Com esta motivagdo, decidiu-se aprimorar as pesquisas para o agco maraging 300 nas
condicdes criticas de aplicacdo, avaliando sua eficidcia e confiabilidade. Espera-se que o
trabalho possa contribuir para que o Brasil comece a dominar o processo, propriedades e, no
futuro, passe a produzir e comercializar o aco maraging, para ter autonomia e evitar

dependéncia externa.

1.2 OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo geral avaliar as propriedades mecanicas e caracteristicas
microestruturais do aco maraging 300 soldado a Laser submetido a tratamentos térmicos e

termoquimicos.

Para alcancar este objetivo foram percorridos os seguintes objetivos especificos:

® Realizar testes para escolha da temperatura de envelhecimento mais adequada para o
aco maraging 18Ni (300) em diferentes temperaturas e tempos de permanéncia em
forno;

® Realizar soldagem autégena a laser, sem adicdo de metal, no aco maraging 300;

e Realizar combinag¢des de tratamento térmico de homogeneizacdo, solubilizacdo e
envelhecimento, para melhorar as propriedades mecanicas do ago, principalmente na
zona fundida e termicamente afetada da solda;

® Realizar a nitretacdo a plasma na temperatura de 480 °C por 3 horas induzindo,
simultaneamente, o tratamento de envelhecimento;

e Avaliar o comportamento das regides soldadas e superficie nitretada ao serem

submetidas a ensaios de tracdo, dureza, impacto e fadiga axial;
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Analisar a microestrutura da regido soldada e da superficie nitretada através da
caracterizacdo microestrutural por microscopia Optica, eletronica de varredura e
difracdo de raios X;

Associar as propriedades mecanicas as caracteristicas microestruturais e analisar as

correlagdes existentes.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 HISTORIA DOS ACOS MARAGING

O desenvolvimento dos acos niquel, maraging, comec¢ou nos laboratérios de pesquisa
da Inco (The International Nickel Company) no final de 1950 por Clarence George Bieber.
Este estudo se baseou no conceito de utilizacdo de outros elementos de liga para produzir o
endurecimento por envelhecimento com baixo teor de carbono em uma matriz martensitica de
ferro-niquel. Por isso, o termo "maraging" foi dado a estes agos para significar esse
mecanismo de endurecimento. Este trabalho resultou nos primeiros dois tipos de acgos
maraging, os acos assim chamados 25% e 20% de agos niquel, estas ligas dependem de uma
combinacdo de titanio, aluminio e ni6bio para produzir o endurecimento por envelhecimento
(INCO,1976; FLOREEN, 1968; SHA, 2009; Padial, 2002). A composi¢ao desta classe de aco

maraging pode ser vista na Tabela 1.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica e propriedades mecanicas dos primeiros agos maraging, antes
da descoberta do sistema Co-Mo.

Liga Composi¢ao (% em peso) Lim. | Lim. | Along.| Est.

Res. [ Esc. | (A) | (0)

Ni-Ti} Fe Ni Co | Mo [ Ti Al Nb | MPa|MPa| % %
25 | Bal 25 - - 1,6 0,2 0,4 - 1750 - -
20 | Bal 20 - - 1,7 0,2 0.4 = 1700 - -

Fonte: PADIAL, 2002.

As ligas de 25% e 20% de Niquel a temperatura ambiente se mantinham austeniticas e
instaveis, os tratamentos térmicos para endurecimento e a fragilidade destas ligas mostraram
uma necessidade de se avangar com as pesquisas nesta época.

Em 1960, Decker, Eashe Goldman descobriram o endurecimento muito eficaz
produzido na martensita em Fe-Ni pela adi¢dao de cobalto + molibdénio. (FLOREEN, 1968;).
A Tabela 2 mostra a composicdo apds descoberta do sistema Co-Mo.

As ligas intituladas maraging foram caracterizadas por baixo carbono, matriz de Fe-Ni
ou Fe-Ni-Co que poderia ser facilmente envelhecida para proporcionar um elevado nivel de

resisténcia (FLOREEN, 1984).
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Tabela 2 - Composi¢cdo quimica e propriedades mecanicas dos acos maraging, apos
descoberta do sistema Co-Mo.

Liga Composigao (% em peso) Lim. | Lim. | Along. | Est.
Res. [ Esc. | (A) (9)
18Ni | Fe Ni Co | Mo Ti Al Nb | MPa | MPa| % %
(200) | Bal. 18 8,0 3,0 0,2 0,1 - 1450 | 1410 13 65
(250) | Bal. 18 8,0 5,0 0,4 0,1 - 1750 | 1720 13 63
(300) | Bal. 18 9,0 5,0 0,7 0,1 - 1960 | 1890 11 35
(350) | Bal. 18 12,0 | 4,0 1,6 0,2 - 2450 | 2380 9 45
13Ni | Fe Ni Co | Mo Ti Al Nb | MPa | MPa| % %
(400) | Bal. 13 15 10 0,2 0,1 - 2690 | 2620 5 27

Fonte: PADIAL, 2002.

No final da decada de 70 e inicio de 80, com a grande queda na disponibilidade do
cobalto e violenta subida nos precos desse elemento, houve uma retomada no
desenvolvimento dos acos maraging sem cobalto. O teor de cobalto era reduzido, ou nao
continham cobalto em sua composi¢do quimica, o titanio foi utilizado como um dos principais
elementos endurecedores ¢ o molibdénio também foi reduzido (CARVALHO, 2012;
PADIAL, 1994; SCHMIDT, 1990; FLOREEN, 1988). A composicdo ideal dos elementos de
liga como niquel, molibdénio, titdnio e outros constituintes, se balanceados cuidadosamente,
poderiam ser facilmente produzidos usando processos de transformacdo convencionais,
atingindo limite de resistencia por volta de 260.000 Psi (ou 1.800 MPa) (FLOREEN,1984).

Além dos acos maraging comerciais sem cobalto, diversos tipos de agos maraging
experimentais foram desenvolvidos nos dltimos anos (CARVALHO, 2012; SHA, 2011).

Hoje se tem muitos estudos gerados no Brasil relacionado ao ago maraging
justificando sua producao nacional, porém a produgdo deste ainda ndo ocorre por falta de um
mercado consumidor que garanta e sustente a producdo deste material, hoje o consumo deste
material no Brasil, em sua maior parte, é feito pela indudstria aeroespacial. Muitos paises no
mundo ja produzem o ago maraging em grande escala, cerca de 1 a 25 Toneladas/ més. Dentre
os paises que comercializam este material estdo: China (Shangai, Tianjin, Guangdong,
Chongging), India (Mumbai,) Inglaterra, Franca, dentre outros.

O Instituto nacional Ag¢o Brasil publica mensalmente dados estatisticos com o
desempenho do setor. Além da producdo brasileira de aco, pode conhecer nimeros de vendas,

exportacdo, importagdo. Como pode ser visto na Tabela 3.
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Tabela 3 - Dados do mercado Nacional para producdo de aco.

DADOS DE MERCADO

Parque produtor de ago: 29 usinas, administradas por 11 grupos empresariais.
Capacidade instalada: 48 4 milhGes de tano de aco bruto

Produgdo Ago Bruto: 34,2 milhGes de t

Produtos siderirgicos: 33,0 milhdes det

Consumo aparente: 26,4 milhdes de t

Numero de colaboradores: 124.059

Saldo comercial: USE 1,3 bilhGes

17° Exportador mundial de ago (exportagoes diretas)

6° Maior exportador liquido de ago (exp - imp): 4,4 milhdes de t

Exporta para mais de 100 paises

Exportagdes indiretas {ago contido em bens): 3,0 milhGes de t

Consumo per capita de ago no Brasil: 131 quilos de produto siderdrgico/habitantes

Principais setores consumidores de ago: Construcdo Civil; Automotive; Bens de capital, Maguinas e
Equipamentos (incluindo Agricolas); Utilidades Domésticas e Comerciais.

Fonte: ACO BRASIL, 2015.

Os agos maraging tem evoluido de acordo com os niveis de escoamento que 0s
materiais experimentam, recebendo a denominag¢do de maraging 200, 250, 300, 350 e 400
(medidas de escoamento em Ksi), os limites de tensdo variam entre 1000 a 2500 MPa.
(PADIAL, 2002; METALS HANDBOOK, 1996; SHA, 2009).

Para o aco maraging 250 comercialmente vendido, as aplicagdes tipicas incluem
misseis e envelope motor de foguetes, pecas para aterrissagem e decolagem de avides,
muni¢des, material aeroespacial, ferramentas de extrusdo, fundi¢do, materiais de alto
desempenho para sistema de eixos, engrenagens e parafusos. Sua composi¢do, em massa,
varia: carbono maximo de 0,03%; manganés maximo de 0,10%; silicio madximo de 0,10 %;
fésforo maximo de 0,010 %; enxofre maximo de 0,010%; niquel de 17,00 a 19,00%; cobalto
de 7,00 a 8,00%; molibdénio de 4,60 a 5,20%; titanio 0,30 a 0,50%; aluminio de 0,05 a 0,15;
cromo maximo de 0,50 %; cobre maximo de 0,50% e ferro balanceado (DYNAMIC
METALS INTERNATIONAL, 2014). A Tabela 4 mostra as propriedades minimas apds

tratamento térmico.
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Tabela 4 - Propriedades minimas do aco maraging 250 apds tratamento térmico.

Dureza Charpy Reducdo de | Alongamento Limite de Tenacidade a
(V-notch) Area Escoamento Fratura (KIC)
48 HRC 20,34 ] 50% 6,0% 1.655MPa | 75 MPam'”

Fonte: Adaptado de DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014.

A Tabela 5 mostra as propriedades fisicas do material, como densidade e coeficiente

de dilatag¢do térmica.

Tabela 5 - Propriedades fisicas do aco maraging 250.

Densidade Coeficiente médio de dilatacao térmica (20 — 480 °C)

8.10° g/m’ 1,55 x 10" mm/mm. °C

Fonte: Adaptado de DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014.

O tratamento térmico de envelhecimento do aco Maraging 250 fundido a vacuo é
realizado a temperatura de 482 °C +10 permanecendo durante 6 horas, em seguida, resfriado a
temperatura ambiente. Durante o tratamento térmico de envelhecimento o ago maraging retrai
uniforme e de forma previsivel em todas as dimensdes (aproximadamente 0.0009 in/in). Para
0 aco Maraging fundido sob pressao, apds a usinagem do material, € recomendado solubilizar
a temperatura entre 815 - 830 °C durante 1 hora por polegada de espessura, apds término da
usinagem, um tratamento térmico de envelhecimento entre 520-537 °C durante 6 horas é
recomendada. (DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014)

A usinagem dos acos maraging 250 na condi¢do solubilizada € comparavel ao ago
4340. No entanto, quando o ago maraging é envelhecido, o tipo de ferramentas para o seu
corte e a velocidade se alteram. Equipamentos rigidos, suportes de ferramentas firmes,
ferramentas afiadas e refrigerante abundante sdo essenciais.

O aco Maraging 250 pode ser soldado sem pré-aquecimento, tanto na condig¢do
solubilizada, como envelhecida. Apenas um tratamento térmico de envelhecimento ¢
necessdario para restaurar as propriedades da regido soldada (SAE ASM 6512, 2012; ASTM A
538, 1987; DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014).

O ago Maraging 300, material utilizado neste estudo, ndo difere consideravelmente do
Maraging 250 vendido comercialmente. Suas aplicacdes tipicas incluem misseis e envelope

motores para foguetes, trens de pouso e decolagem, muni¢des, componentes aeroespacial,
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ferramentas para extrusdo, fundi¢do, tubulacdes de alto desempenho, engrenagens, fixadores,
etc. Sua composicdo em massa varia: carbono maximo de 0,03%; manganés maximo de
0,10%; silicio maximo de 0,10%; fésforo maximo de 0,010%, enxofre maximo de 0,010;
niquel de 18,00 a 19,00%; cobalto de 8,50 a 9,50%, molibdénio de 4,60 a 5,20%; titanio de
0,50 a 0,80%:; aluminio de 0,05 a 0,15%; cromo maximo de 0,50%, cobre maximo de 0,50% e
ferro balanceado (DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014).

A Tabela 6 mostra as propriedades minimas do material apds tratamento térmico.

Tabela 6 - Propriedades minimas do aco maraging 300 apds tratamento térmico:

Dureza Charpy Reducdo de | Alongamento Limite de Tenacidade a
(V-notch) Area Escoamento Fratura (KIC)
52 HRC 16,271 47% 5,0% 1930 MPa | 60 MPa.m'”

Fonte: Adaptado de DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014.

A Tabela 7, mostra as propriedades fisicas do material, como densidade e coeficiente

de dilatag¢do térmica.

Tabela 7 - Propriedades fisicas do aco maraging 300:

Densidade Coeficiente médio de dilatacao térmica (20 — 480 °C)

8.10° g/m’ 1,55 x 10" mm/mm °C

Fonte: Adaptado de DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014.

As condi¢des de tratamento térmico de envelhecimento, tanto para a fundi¢do sob
pressdao como a fundic@o a vacuo sdo semelhantes ao processo utilizado para o aco Maraging
250. Outras propriedades como usinagem e soldagem também ndo diferem das condi¢des
usadas para a classe 18 Ni 250. As outras classes desta liga seguem o mesmo padrao.

Para entender melhor o processo de endurecimento dos agos Maraging, precisa-se
observar o mecanismo de como este efeito € obtido, observando sua composi¢do, estrutura e
mecanismo endurecedor. Apds entender este processo torna-se compreensivel as vantagens
deste aco.

O ac¢o maraging possui como principais elementos de liga em sua estrutura o Ni-
Co-Mo, uma liga de Fe-Ni e elementos quimicos adicionais, que estdo diretamente

relacionados ao seu mecanismo de endurecimento. Estes elementos podem ser classificados
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de acordo com sua influéncia neste endurecimento como fortes (Be, Ti), moderados (Al, Nb,
Mn, Mo, Si, Ta, V e W) e fracos (Co, Cu, Zr) (SILVA, 2005; MAGNEE, 1974). O Quadro 1
mostra a influéncia que cada elemento de liga exerce sobre o aco Maraging.

Os agos Maraging foram concebidos para desenvolver alto alongamento com a
melhor resisténcia para os varios niveis de tensdo. Em contraste com as convencionais ligas
de aco de ultra-alta resisténcia, em que o carbono é um essencial constituinte e a martensita do
carbono € o elemento endurecedor necessario para o desenvolvimento de alta resisténcia. Em

consequéncia, a tenacidade dos acos maraging € distintamente superior a dos agos

convencionais nos mesmos niveis de resisténcia (INCO, 1976).

Quadro 1 - Influéncia dos elementos de liga nas propriedades dos agos maraging.

Elemento (%) em peso Nivel presente Efeito
{ |} resist. mecinica
Bluito baixo ()
Miguel 17— 1% Mg 7). produz Ve — tenacidade e
Muito alto (T) )
resist, ()
_ Mluito baixo () L) indiretamente resist, mecinica
Cobalio T-95 : ; 3
Muito alto (T (T resist () enacidade
e _ Muito Baixo () i 1) Resisténcia mecinica
Muolibdénio 30-52 . . )
Muito alto (T (11 resist () tenacidade
sy Muito baixo () () resisténeia meciinica
Titinio 0] - 08 .
Muito alto (T) 1) tenacidade
Aluminio 005 =015 Muito alto (T (T resist () tenacidade
Boro e | Teores muito Retardam a aglomeracio de carbonetos
Zirconio baixos nos contornos de grio
Forma carbonetos grosseiros no bruto
de fusio e particulas finas no contorno
Carbono 0,03 miix Muito alto (Th do grio que sio redissolvidas durante o
fratamento érmico, (] resisi,
Ll tenacidade
Cilcio 0.05 Desox dunte
Oigénio Fesidual Muito alto (T L1 tenacidade
) : : Forma-se Tis
Enxofre 0,01 max Muite alto (Th )
(1 y enacidade (] duct. quente
Silicio { 0,1 mwix Muite alio (T i 1) tenacidade
Mangands | (L3 s Muito alto (T (1) tenacidade

Fonte: LINNERT, 1967.
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O diagrama da Figura 2 apresenta as fases L (liquido), oFe (solucdo sélida — ferrita 9),
v (Fe-Ni) (solucdo solida — austenita), o (solucdo sdlida — ferrita a) e FeNiz (composto

intermetdlico). A fase martensitica surge com o resfriamento rapido a partir do campo v.

Figura 2 - Diagrama de equilibrio Fe-Ni.
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Fonte: Adaptado de THE MATERIALS INFORMATION SOCIETY, 1996.

Os agos maraging por possuirem baixo teor de carbono em sua estrutura, sua
martensita apds a solubilizagdo € relativamente mole. O endurecimento feito através do
tratamento térmico chamado de ENVELHECIMENTO (ou endurecimento por precipitacio)
ocorre com pequenas alteracdes dimensionais, favorecendo a manufatura do material antes de
seu endurecimento. Em muitos casos, pecas completamente acabadas podem ser usinadas no
estado recozido e depois endurecidas por tratamento térmico de envelhecimento (PADIAL,
2002; FLOREEN, 1968).

Algumas vezes, este material sofre o processo de homogeneizacdo a temperaturas de

1.040 a 1.320 °C, para evitar precipitados indesejdveis (PADIAL, 2002), seguido do

tratamento térmico de solubilizacio a temperaturas de 815 a 850 °C, resfriando
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posteriormente até a temperatura ambiente. Posteriormente, é endurecido pelo processo de
precipitacdo, nesta fase o aco maraging atinge elevados valores de dureza. A transformacgdo

pode ser vista no diagrama de transformacdo de fases (Figuras 3 e 4) através do sistema

bindrio Fe-Ni simplificado.

Figura 3 - Temperatura versus percentual em massa de niquel dos agos maraging (estavel).
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Fonte: Adaptado de KEY TO METALS, 2012.

A Figura 3 mostra o diagrama de equilibrio parcial do aco maraging através da
temperatura versus concentracdo de niquel no solvente ferro, podendo ser visto altera¢des no
material, do aco a para o aco Y com o aumento da temperatura, ou seja, da estrutura CCC
(cubica de corpo centrado) para CFC (cubica de face centrada). A Figura 4 mostra a histerese
no aquecimento, € no resfriamento deste material, ou seja, a transformacio de austenita em
martensita no resfriamento e a reversao da martensita em austenita no aquecimento, entre

estes dois limites estda o foco deste trabalho no estudo do tratamento de envelhecimento deste

material.
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Figura 4 - Temperatura versus percentual em massa de niquel dos acos maraging
(metaestavel)
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Fonte: Adaptado de KEY TO METALS, 2012.

A Tabela 8 mostra as propriedades mecanicas dos agos maraging para as condi¢des de
tratamento térmico: solubilizado por 1 h a 820 °C; envelhecido por 3 h e 480 °C nas séries
200, 250 e 300; envelhecido por 12 h e 480 °C na série 350.

Devido a metalurgia fisica e as propriedades dos acos maraging serem superiores,
comparado com os acos ao carbono, esta liga apresenta muitas vantagens comerciais que
estdo resumidas no Quadro 2.

As ligas dos agcos maraging sao facilmente solddveis, possui resisténcia a fragilizacao
por hidrogénio e corrosdo sob tensio e sdo geralmente superiores aos acos de alta resisténcia e
baixa liga. Talvez o principal atribuito, a principal razdo para o elevado interesse nos agos
maraging, € nitidamente a melhor tenacidade combinada com os altos niveis de resisténcia

(FLOREEN, 1968).
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Propriedade Condigao* 18Ni200 18Ni250 18Ni300 18Ni350
Tonsio de Solubilizada 800 800 790 830
escﬁg’em" Solubilizadae 1310-1550  1650-1830  1790-2070 2390

(MPa) envelhecida
Solubilizada 1000 1010 1010 1150
Limite de
resisténcia (MPa)  Solubilizadae  1340-1590  1690-1860  1830-2100 2460
envelhecida
Solubilizada 17 19 17 18
Alongamento (%) g pilizada e 6-12 6-10 5-10 8
envelhecida
Solubilizada 79 72 76 70
Reducéao em éarea
(%) Solubilizada e 35-67 35-60 30-50 36

envelhecida

Fonte: CARVALHO, 2012; INCO, 1979.

Quadro 2 - Vantagens do aco maraging.

Propriedades Mecanicas

Processamento e fabricacao

Tratamento térmico

1. Alta relagdo entre
resisténcia e peso;

2. Alta resisténcia ao impacto
3. Mantém alta resisténcia até
pelo menos 350 ° C;

4. Alta resisténcia ao impacto
e tenacidade a fratura (modo

de deformacao plana).

1. Os tipos de forjados sdo
passiveis de deformagdo a
quente e a frio por varias
técnicas. Endurecimento por
trabalho a frio sdo obtidos a
baixas taxas.

2. Excelente soldabilidade,
quer solubilizado ou
envelhecido. Nao exige pré-
aquec¢imento.

3. boa usinabilidade.

4. Facilidade de fundicao.

1. Na@o requer témpera.
Resfriamento na
solubilizacdo € feito ao ar.
Resfriamento a partir de 820-
900 °C.

2 Endurecido e reforcado
pelo tratamento térmico de
envelhecimento entre 450-
500°C.

3. Sem descarbonetacdo.

4. alteragdes dimensionais
durante o envelhecimento sdo
muito pequenas, € possivel

manufaturar antes do
endurecimento
5. Pode-se endurecer a

superficie por nitretacao.

Fonte: Adaptado de INCO, 1976.
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2.2 METALURGIA FISICA PARA OS ACOS MARAGING

Os acos maraging contém muito pouco carbono e as reagdes de precipitacao envolvem
elementos substitucionais que formam compostos intermetdlicos; carbonetos ndo sao
importantes. Em contraste, o fenomeno de endurecimento secunddrio que pode ocorrer
durante a témpera em certos acos estd associada com a precipitacao de carbonetos finos que
sdo ricos em elementos de liga tais como Mo e Cr (MEYRICK, 2010; SOUZA, 2007).

Os tratamentos de envelhecimento que provocam o endurecimento secundario sao
realizadas a temperaturas mais elevadas do que as usadas nos tratamentos térmicos de
revenimento em agos de baixa liga. Nestes sdo introduzidos outros elementos de liga e a
melhoria da resisténcia pode ser esperado. Isto pode ser vantajoso, desde que os processos de
endurecimento por precipitacdo secunddria sejam capazes de produzir tensdes internas
extremamente elevadas.

Tem se dedicado muita pesquisa a este objetivo e uma classe de agcos contendo Ni, Co,
Cr e Mo tem sido desenvolvida, em que os rendimentos de endurecimento secundario

mostram altos niveis de resisténcia e boa tenacidade (MEYRICK, 2010).

2.2.1 Transformacao da Martensita

A martensita dos acos maraging ¢ normalmente ctubico de corpo centrado (CCC), as
ripas de martensita contém elevada densidade de discordancias e sem maclas. O diagrama de
fase metaestavel da Figura 4 indica o comportamento tipico dos acos maraging durante o
resfriamento a partir da temperatura de solubilizagdo. Durante o resfriamento, apds o
tratamento de solubilizagdo, a austenita cubica de face centrada (CFC) transforma-se em uma
estrutura martensitica (CCC) por uma reacdo de cisalhamento sem difusdo e sem
decomposicdo nas fases de equilibrio. Esta transformac¢do da austenita em martensita nao
ocorre até que a temperatura de inicio da transformacdo (M) seja atingida. A temperatura Mg
deve ser suficientemente alta para que uma completa transformacdo para martensita ocorra
antes do aco atingir a temperatura ambiente (FLOREEN, 1978; CARVALHO, 2012).

A maioria dos agos maraging tem a temperaturas Mg em torno de 200 a 300 °C
(390-570 °F) e sao inteiramente martensitica a temperatura ambiente. A estrutura martensita
resultante € relativamente forte, apds o envelhecimento (52 HRC) e dictil (alongamento de

5% e reducdo de area de 47%) (DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014).
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Se a liga € levada a uma temperatura abaixo da temperatura A (exemplo, o inicio de
a—, a transformacdo é mostrada na Figura 4) a martensita ird se decompor em austenita em
equilibrio e ferrita, ou seja, a martensita € revertida para as estruturas de equilibrio (Figura 3).
A taxa de reversdo a esta reacdo depende da temperatura e, felizmente, para os agos maraging,
na temperatura da ordem de 485 °C, ¢ lenta o suficiente para permitir que o endureciemento
por precipitacdo seja alcancado antes que a reacao de reversdo predomine.

Se, por outro lado, a liga € aquecida acima da temperatura A, a martensita &
transformada por um processo de cisalhamento de volta para austenita da mesma composicao.
Na prética, é muitas vezes encontrada, mesmo com taxas de aquecimento relativamente
rapida, que alguma reversdo ocorra durante aquecimento com influéncia de subsequente
reacdo de cisalhamento.

A Figura 3 indica apenas que as ligas contendo até aproximadamente 33% de niquel
ird transformar martensiticamente. Aumentando o niquel ndo sdo necessdrias altas taxas de
resfriamento para formar a martensita. Em até 10% de niquel a estrutura martensitica é
completamente formada, mesmo com resfriamento muito lento. Esta particularidade da
martensita, tem sido geralmente chamada de Martensita Massiva (FLOREEN, 1968).

Para a concentracdo de 18% de niquel, observa-se que a temperatura de transformacgao
pode abaixar, favorecendo a formacdo de martensita para qualquer condi¢ao de resfriamento.
A temperatura M para este teor de Ni € por volta de 288 °C .

Algumas vantagens para o aco maraging 18Ni (300) podem ser observadas na
formacdo da martensita, como, excelente tenacidade e resiténcia, possuindo uma matriz que
favorece a reacdo de endurecimento por precipitacio. O tratamento térmico de endurecimento
chamado envelhecimento, pode ser feito apds a manufatura de produtos deste material, pois
sua estrutura martensitica relativamente mole favorece o processo de usinagem ou
conformagdo. Esta vantagem € devido a histerese na reag¢do de transformagao, durante as fases
de aquecimento e resfriamento, ou seja, a martensita formada, durante o resfriamento, em
faixas de temperatura de 304 a 260 °C, permanece estdvel até a temperatura de 620 °C
(SANTOS, 2001; LANG, 1971).

A martensita massiva é encontrada em uma faixa de composicdo de aproximadamente
10 a 25% de niquel. A composi¢do limite ndo é exata, e varia, ndo s6 com a velocidade de
resfriamento, mas também com a temperatura de recozimento e componentes intersticiais.

Comecando por 25% de niquel, duas novas morfologias come¢cam a formar na
martensita, uma contendo internamente uma estrutura com maclas e uma contendo martensita

em ripas. As razdes para a formacgdo destas estruturas, até este momento, ainda ndo sdo
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explicadas. Neste estudo, a transformac¢do da martensita massiva € o processo de maior

importancia (FLOREEN, 1968).

2.3 TRATAMENTO TERMICO NOS ACOS MARAGING

Um tratamento térmico tipico € apresentado: austenitizacdo a 850 °C, resfriando até a
temperatura ambiente e envelhecendo durante 3 horas a 480 °C. O limite de elasticidade pode
ser tao alto como 2.400 MPa, com 6% de alongamento.

Durante a austenitizacdo, essencialmente, todos os elementos de liga sdo dissolvidos
na matriz. A possibilidade de precipatacdo de alguns elementos de liga ddo ao agco capacidade
de endurecimento. Observe que, como o aco contém menos de 0,03% de C, a transformacgao
difusional controlada deve ser evitada, para que se forme a martensita, ao invéz de formar
ferrita e a precipitacdo de compostos intermetdlicos entre o ferro e os elementos de liga
(MEYRICK, 2001).

Estes compostos crescem por meio de difusdo substitucional que € um processo lento
em comparacdo com a difusdo intersticial. Isto porque a martensita tem um teor de carbono
baixo e é relativamente mole, normalmente na gama de cerca de 25 a 30 HRC. Isto significa
que a usinagem podem ser feita facilmente nas partes a serem manufaturadas depois que a
transformag@o matersintica tenha acontecido.

A martensita com microestrutura tipo ripa contém muitas discordancias e interfaces.
Isto se torna importante durante o processo de envelhecimento, porque eles sdo sitios
cataliticos para a nucleagdo heterogénea dos compostos intermetalicos.

Durante o envelhecimento, muitos precipitados pequenos de NisMo e FeTi se formam.
Estes precipitados promovem barreiras aos planos de escorregamento que s30 necessarios
para promover a alta resisténcia. Além disso, os precipitados nucleiam heterogéneamente
sobre as discordancias, mantendo a densidade de discordancias presentes inicialmente e
impedindo que a recuperacdo ocorra durante o processo de envelhecimento. A recuperagao,
poderia reduzir a tensdo de escoamento.

O cobalto fornece algum reforco a solucdo e tem sido sugerido que a matriz rica em
cobalto sofre curta faixa de ordenac¢do que também contribuem para o endurecimento. Muitas
pesquisas foram dedicadas para este objectivo e uma classe de acos contendo Ni, Co, Cr, e

Mo foi desenvolvida durante os ultimos 25 anos. Nestes acos o endurecimento secundario
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promove altissima resisténcia e boa tenacidade (MEYRICK, 2001; CEFET, 2014;
JAMNIG, 2010).
Os principais efeitos gerado pelo Cobalto sao:

- adicdes de cobalto causa um aumento da temperatura Mg, em contraste com as redugdes
causadas por outros elementos;

- dissolve-se, principalmente na matriz e proporciona um certo reforco na solucdo e, mais
importante, acelera a cinética de nucleacao e crescimento dos carbonetos de liga responsaveis
pela endurecimento secundario.

Na Figura 5 pode-se verificar o aumento na dureza em fung¢do do aumento de cobalto

no agco maraging.

Figura 5 - Percentual de cobalto-molibdénio contra dureza (HV) para agcos maraging.
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Fonte: Adaptado de KEY TO METALS, 2012.

Técnicas de fusao a vacuo sdo utilizadas para minimizar P, O, S e N; isto € necessario
para garantir uma resisténcia aceitivel. E interessante notar que estes acos tém sido
desenvolvidos para terem uma boa resisténcia a corrosao sob tensao.

Uma vez que os tratamentos de revenimento, que causam endurecimento secundario,
sdo realizadas a temperaturas mais elevadas do que as usadas nos tratamentos térmicos de

acos de baixa liga e de baixa liga modificados, a melhora da tenacidade pode ser esperada.



51

Isto pode ser vantajoso, desde que os processos de precipitagdo de endurecimento secundario

seja capaz de produzir forcas elevadas.

2.3.1 Homogeneizaciao

O tratamento térmico de homogeneizagao, basicamente, € um processo para eliminar a
segregacdo dos elementos de liga em materiais metalicos. Para isto, a estrutura metalica é
levada a temperaturas elevadas (abaixo do ponto de solidus para a particular composicao da
liga), onde possa ocorrer difusdo de seus elementos de ligas com certa rapidez (PADIAL,
2002; ROCHA, 1995).

Os materiais quando com estrutura bruta de fusdo, apds o processo de fabricagdo,
devem ser modificados para melhora de suas propriedades antes de sua utilizacdo. O
tratamento térmico de homogeneizacdo entdo € aplicado, melhorando sua microestrutura e
consequentemente suas propriedades mecanicas, também diminui a possibilidade de
segregacdo dendritica e torna a distribuicdo de fases mais homogénea na microestrutura
(FRANCA, 2013).

Bandas de segregagdo sdo formadas devido o processo de laminacdo ou forjamento,
geralmente no processo de deformacdo a quente. Estes materiais apresentam uma
heterogeneidade quimica com bandas claras e escuras, extremamente espacadas, na
microestrutura do material. Estas bandas representam regides de segregacdo dos elementos de
liga. As segregacdes sdo diferencas de composi¢do de curto alcance, tais como as diferencas
que se encontram nas células, nas dentritas e nos contornos de graos (SILVA, 1995). Estas
segregacdes dos materiais podem ser eliminadas, caso os elementos de liga das regides de
maior concentracdo se difundam para as regides de menor concentragdo das bandas
segregadas, causando uniformidade da composicao do material (PADIAL, 2002).

Para eliminar o bandeamento, um tratamento térmico de homonegeizacdo se faz
necessario, com a formagdo de novos graos austeniticos e, no resfriamento uma estrutura
homogénea de martensita, melhorando suas propriedades. A homogeneizacdo pode reduzir a
segregacdo interdentritica até o nivel que ndo se pode detectd-la por microssondas

(SILVA, 1995).



52

2.3.2 Solubilizacao

Antes de se realizar o tratamento térmico de endurecimento por precipitacdo é
necessario realizar um tratamento térmico de solubilizacdo. No tratamento térmico de
solubilizacdo, os 4atomos de soluto sdo dissolvidos para formar uma solugdo sdlida
monoféasica. O aquecimento para este tratamento térmico € feito acima da zona de
austenitizacdo do material em tempo suficiente para solubilizar os elementos de liga (REIS,
2014; PADIAL, 2002; CARVALHO, 2012).

Para os acos maraging a temperatura de solubiliza¢do tem apenas um pequeno efeito
sobre a resisténcia do material. Este comportamento estd representado graficamente na
Figura 6 para o aco maraging 300, com adicionais valores para maraging 300 contidos na

Tabela 9.

Figura 6 - Influéncia da temperatura de solubilizacdo sobre as propriedades do aco
envelhecido e tracionado 18 Ni maraging 300. Tratamento térmico: solubilizado por 0,5 h. a
temperatura indicada, resfriado ao ar, e depois envelhecida a 480 ° C durante 3 h.
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Fonte: adaptado por SCHIMIDT, 1990.
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Tabela 9 - Efeito do tratamento solubilizacdo sobre as propriedades de envelhecimento da liga
Maraging 18 Ni 300.

Tratamento Térmico Resisténcia de Envelhecimento ©) ductilidade tragéio Envelhecida *
de Solubilizagdo™
Rendimento Resisténcia a Resisténcia de Reducgio de area,
de 0,2% Tragdo Cisalhamento Alonga - %
mento
em
MPa | ksi | MPa ksi MPa ksi 25mm, %
8153 °C (1500 °F) for 15 nun | 2080 | 302 | 2095 304 1160 168 2.1 56
871 °C (1600 °F) for 15 mum | 2000 | 200 | 2027 204 1117 162 9.1 55
927 *C (1700 °F) for 15 min | 1965 | 285 | 2005 291 1103 160 88 4
815°C(1500°F)for 1 b 2000 | 290 | 2040 296 1117 162 9.4 56

Fonte: Adaptado de SCHIMIDT, 1990.

Os dados mostram que os valores de resisténcia de pico ocorrem para o material
solubilizado entre 800 a 815 °C, e a resisténcia é reduzida até 135 MPa, com temperaturas
mais baixas que a 760 °C e temperaturas mais altas que 980 °C. A ductilidade aumenta
ligeiramente com temperaturas de solubilizacdao de 760 a 815 °C e mantém-se relativamente
inalterada com temperaturas de até 980 °C. A Tabela 9 também sugere que maior resisténcia

pode ser obtida com tempos de solubilizacao mais curtos (SCHMIDT, 1990).

2.3.3 Envelhecimento

Uma grande quantidade de estudos tém sido realizados ao longo dos anos sobre a
microestrutura do aco maraging envelhecido, das propriedades mecanicas e dos mecanismos
de endurecimento e de elevacdo da resisténcia dos acos maraging 18Ni. Formar
microestruturas densas, finas e complexas em acos maraging, durante o tratamento de
envelhecimento, com diferentes precipitados, tem dificultado os estudos devido aos
complexos padrées de difracdo. Estes, juntamente com variacdes de composi¢do de
diferentes tipos de aco, resultaram em diferentes opinides na literatura. Por exemplo, em
relacdo ao processo de nucleagcdo durante o envelhecimento, a nucleacdo teoria cléssica, ou a

decomposicao espinodal, tém sido propostos na literatura (TEWARI, 2000; SHA, 2009).
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Diferentes fases de precipitados foram identificadas, incluindo y - NizMo, 1 - NisTi,
fase de Laves - Fe;Mo, 6- FeMo, 1 - Fe;Mog, FeTi, Fe,Ti; o, austenita dispersa, quer isolada
ou ndo, dependendo dos elementos de liga e tratamento térmico, estas e outras fases que
ocorrem no ago maraging podem ser vistas no Tabela 10. Ocorre o mecanismo de
endurecimento por precipitacdo e as discordincias precisam contornar os obstdculos, ou

cisalha-los (SHA, 2009; Tariq, 2010).

Tabela 10 - Fases endurecedoras dos agos maraging

, . Estrutura Parametros de Relagoes de
Fases Estequiometria o , _
cristalina rede Orientacéo
o a-4751 A
1] A.B, Romboédrica
o = 30,389
a=394,05A (0001)//{111},
w AB Hexagonal
c=239-248A (1120),//(110Y,
s A:B H ! a-704A
exagona
; g c-248 A
a=255A (0001)x//{111}4
X AB Hexagonal
c=830A (2110%//{110)g
a=4745A (0001) 1110},
Fe.Mo AB Hexagonal Feshte
c=7754 A (2110) Faznto //{110)4
a=5101A (0001)a7¢/{00 1},
Nis(Ti,Mo) AsB Hexagonal na/
c=82307 A (2110)il(111),
a=5064 A
NisMo A;B Ortorrémbica b-4224 A
C=4,448 A

Fonte: CARVALHO, 2012; TEWARI, 2000.

Muitos autores observaram austenita revertida com morfologia diferente durante o
super envelhecimento ou condicdes especiais de tratamento, a sua relacdo de orientacdo com a
martensita variam, conforme observado por outros autores, desde: Nishiyama - Wassermann
(N-W, (111)a// (110)p e [110]a // [100]pm), para Kudjumov - Sachs (K-S, (111)o// (110)m e
[110]a /7 [111]m). N-W € proximo de K-S, de modo que este diferencial pode simplesmente

ser um resultado da técnica utilizada e de dificuldades de resolu¢do entre os dois,
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especialmente em trabalhos anteriores, ao invés de ser a causa de uma diferenca significativa
(FAROOQUE, 1998; SINHA, 1995; LI, 1995; VISWANATHAN, 1993; SHA, 2009).

Os principais componentes dos acos maraging sao o ferro e niquel, portanto para
compreender um pouco mais de suas caracteristicas € necessdrio adentrar como primeira

aproximacao no sistema bindrio, Figura 7.

Figura 7 - Diagrama de fase Fe-Ni do aco maraging.
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Fonte: Adaptado de SHEWMON, 1969.

A nucleacdo e crescimento da ferrita rica ferro € lenta a baixas temperatura, por isso é
facil de resfriar a liga através desta faixa antes que a precipitacdo da ferrita ocorra. No
entanto, se a liga for mantida em T3 por vérios dias, a composicdo de ferrita e austenita
indicada pelo diagrama de fases pode crescer. O M e A foram plotados no diagrama para
mostrar a variagdo da composi¢do. A linha de Y2 (M + As) € uma boa aproximacdo para o

equilibrio em 50 % das fases austenita e martensita.
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De acordo com a Figura 8, se o resfriamento desde a fase austenitica for suficiente,
este sistema experimentaria uma rea¢ao martensitica: y (cfc) — a'(ccc/tcc), em que seguiria
existindo uma relacdo de N-W e K-S entre a austenita e a martensita, como mostrado na
Figura 7, a temperatura de inicio da transformagcdo Mg diminui com a adi¢cdo de Ni. Sendo
assim, verifica-se a transformacdo de reversao da austenita, onde a martensita se transforma
adifusionalmente 2a austenita, o'(ccc/tcc) — vy (cfc). A temperatura de inicio desta
transformagao, A, também reduz com o teor de Ni na solu¢do. Segundo o contetido de niquel
que a liga possui, a morfologia da martensita produzida serd de ripas ou placas (MENDEZ,

[20--7]; SHEWMON, 1969).

. . v
Figura 8 - Griaficode G y G versus temperatura
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Fonte: Adaptado de SHEWMON, 1969.

Sabe-se que a adi¢do de cobalto, causa um aumento da temperatura Mg em contraste

com as redugdes causada por outros elementos; dissolve-se, principalmente, na matriz e
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proporciona algum fortalecimento da solugdo e, mais importante, acelera a cinética de
nucleacdo e crescimento dos carbonetos da liga, responsaveis pelo endurecimento secundario
(SHEWMON, 1969).

A maioria dos tipos de aco maraging tem temperatura Mg da ordem de 200 a 300 °C e
¢ totalmente martensitica a temperatura ambiente. Portanto, austenita retida geralmente nao €
um problema nestas ligas, e como resultado, tratamentos especificos ndo sao necessarios antes
do envelhecimento. A martensita é normalmente de baixo teor de carbono, ciibica de corpo
centrado (CCC). A martensita ripada contém uma alta densidade de discordancias, mas nao
maclada. Esta martensita é relativamente macia (30 HRC), dictil, e trabalhavel.

Com o envelhecimento prolongado, a estrutura tende a reverter para as fases de
equilibrio - principalmente ferrita e austenita. Felizmente, a cinética das reacdes de
precipitacdo que provocam o endurecimento € tal que hd considerdvel endurecimento por
envelhecimento - isto €, um aumento de aproximadamente 20 HRC na dureza (ou 1.035 MPa,
no limite de resisténcia) - ocorre antes do inicio das reacdes que produzem reversdao para
austenita e ferrita. Com longo tempo de envelhecimento ou temperaturas elevadas, no entanto,

a dureza vai atingir um maximo e, em seguida, vai comecar a cair, como mostrado a Figura 9.

Figura 9 - Dureza do aco maraging x tempo de envelhecimento em vdrias temperaturas de
envelhecimento.
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Fonte: Adaptado de ASM Hand Book, 2003.
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O amolecimento nestes acos, geralmente resulta, ndo s6 do superenvelhecimento no
habitual sentido do termo - isto €, crescimento das particulas precipitadas - mas também da
reversdo da austenita. Os dois processos sdo interligados; dissolucdo de particulas de
precipitados ricos em niquel metaestavel em favor do equilibrio de precipitados locais ricos
em ferro que enriquece a matriz em niquel, o que favorece a formacdo de austenita.
Quantidades muito substanciais de austenita (da ordem de 50%) podem, eventualmente, ser

formado por superenvelhecimento (ASM, 2003).

2.4 SOLDA

A solda € um método muito efetivo para juntar metais. O processo que envolve a solda
¢ um complexo sistema de fusdo, solidificacdo, reacdo gas-metal, reacdo escdria metal,
fenomenos de superficie, e reacdo do estado sélido. Estas reacdes ocorrem muito rdpidas
durante a solda, em contraste com a maioria das reagdes metaltrgicas na fabricacdo de metal,
fundigdo e tratamento térmico.

A metalurgia que envolve cada area soldada € relacionada a base e composicao do
metal de solda, ao processo de solda e aos procedimentos usados. Os metais de solda mais
utilizados sao rapidamente solidificado e, normalmente, ttm uma microestrutura dendritica de
grao fino. O metal de solda é uma mistura de metal de base fundido e metal de adi¢cao
depositado, se usado. Algumas soldas sdo compostas somente de metal de base refundida,
neste caso sdo chamadas de autogenas.

Para atingir as propriedades mecanicas e fisicas, que mais se aproxima do metal de
base, o metal de solda é muitas vezes semelhante a composicdo quimica do metal de base.
Esta ndo é uma regra universal, e algumas vezes, a composi¢cdo do metal de solda é
deliberadamente feita diferente da do metal de base.

A Zona Termicamente Afetada (ZTA) é adjacente ao metal de solda. A ZTA ¢ parte
do metal de base que ndo foi fundida, mas que as propriedades mecanicas e/ou microestrutura
foram alteradas pelo aquecimento da solda. A largura da ZTA € uma fun¢do do calor de
entrada (ASW, 1998).

O teor de carbono de ligas de aco destinados a aplicagdes de solda € tipicamente
inferior a 0,25% e frequentemente abaixo de 0,15%. Outros elementos de liga, tais como
niquel, cromo, molibdénio, manganés e silicio sdo adicionados para aumentar a resisténcia

destes acos em temperatura ambiente, bem como para dar melhor nivel de resisténcia a baixas
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temperaturas. Esses elementos também alteram a resposta dos acos a um tratamento térmico e
pode melhorar a sua resisténcia a corrosdo. Adi¢cdes de ligas afetam negativamente a
suscetibilidade a fragilizagao por hidrogenio das ligas de aco. Portanto, processos de solda de
baixo nivel de hidrogénio devem ser utilizados nestes acos. Pré-aquecimento também pode ser
necessdario para melhorar o processo de solda (ASM, 1996; AWS, 2000).

A soldabilidade destes acos depende da sua composi¢do quimica. Quanto mais eles
sao ligados, mais o cotovelo do diagrama de Transformacao - Tempo - Temperatura (TTT) €
movido para a direita, facilitando a formacao de martensita e gerando tensdes internas no ago
soldado.

O baixo teor de carbono nos agos maraging endurecidos pelo Titanio, proporcionam
excelente soldabilidade, no entanto, as regides interdendriticas do metal de solda sao
enriquecidas com Ni, Ti e Mo, devido a segregacdo no processo de solidificacdo. Isto nos
mostra que as pocas de austenita granulares sdo formadas principalmente ao longo das
fronteiras interdendriticas no metal de solda apds envelhecimento acima de uma certa

temperatura (WU, 2002).

2.4.1 Soldagem a Laser

Soldagem a laser € uma tecnologia mais recente, utilizada para produzir soldas de alta
qualidade, comparada com outros tipos de solda. O uso de solda a laser ndo s6 minimiza a
entrada de calor, mas também a distor¢do de soldagem. Como resultado, o processo torna-se
de grande interesse em varias industrias para soldas de precisdao (WU, 2002).

Como comenta Steen (2010), desde que a solda a laser seja comparada com outros
processos com relagdo a penetragdo, pode ser visto que a energia estd sendo usada onde é
preciso na fusdo da interface a ser unida e ndo nas areas circundadas.

Como relata F. H. Lang (1971): "Aco maraging 18Ni foi satisfatoriamente soldado a
laser e que as soldas mostram resisténcia a tragdo equivalentes as ligas sem solda". Por esta
perspectiva, surgiu a escolha da solda a laser para este trabalho.

A soldagem a laser (LBW - Laser Beam Welding) é um processo que utiliza a
intensidade luminosa proveniente de um emissor de laser (light amplification by stimulated
emmission of radiation), produz um feixe altamente direcional e de alta intensidade,
frequentemente com alta pureza de comprimento de onda para fundir a junta entre os

materiais que estdo sendo unidos (LIMA, 2010; FANTON, 2013; SILFVAST, 2004). O feixe
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de laser ¢ uma das fontes de densidade de poténcia mais altas disponiveis para a industria
hoje, € similar em densidade de poténcia a um feixe de elétrons. Juntos, esses dois processos
representam parte da nova tecnologia de processamento com alta densidade de energia. A
Tabela 11 compara a densidade de poténcia de diversos processos de soldagem (WILLIAM,

2010).

Tabela 11 - Densidade de poténcia relativa a diferentes processos de soldagem

Intensidade da fonte de calor

Processo (W m -2) Perfil da Zona de Fuséo
Arco elétrico com eletrodo 5% 100-10° —
revestido

Arco elétrico com Gas de 5% 10°-10° baixo

~ —o— alto
protecao

——_—>— baixo

—(;:)_ alto

——— desfocado

Plasma 5% 1001010

Laser ou Feixe de Elétrons 1010102

focado

Fonte: Adaptado de WILLIAM, 2010.

Para o processo de solda a Laser, o feixe que incide na superficie do material é em
grande parte refletida, uma pequena porcentagem € absorvida pela superficie, elevando a
temperatura na regido de incidéncia. A energia é rapidamente transferida para os elétrons de
condu¢do dos metais, transmitindo calor através das vibragdes dos atomos. Caso a
absortividade da superficie soldada é suficientemente alta, podera haver fusdo ou vaporizagao
do material a ser soldado (LIMA, 2010; FANTON, 2013; KANNATEY-ASIBU, 2009).
Assim, s@o divididos os dois principais processos de soldagem com lasers: por condugdo e por
penetracdo, como ilustra a Figura 10.

A solda por conducdo ocorre quando a intensidade luminosa é absorvida numa camada
muito pequena, na superficie, e o calor se propaga conforme a difusividade térmica do
material. Os materiais a serem unidos sdo fundidos por absor¢do do feixe do laser na
superficie do material e por conducdo de calor associada, o fundido solidificado une os

materiais. A profundidade de penetracdo da solda, neste contexto, sdo tipicamente inferior a 1
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mm. As solda por Conducdo sdo para condicdes onde nenhuma vaporizacdo ocorra

(LIMA, 2010; ROFIN-SINAR LASER, 2004).

Figura 10 - Soldas a laser tipo: a) Conducio; e b) "keyhole".
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Fonte: Adaptado de ROFIN-SINAR LASER, 2004.

A solda por penetracdo, que comeca com uma densidade de energia de
aproximadamente 106 W/cm?, baseia-se na criacdo de um capilar de vapor no interior do
material, por aquecimento local, ao atingir a temperatura de evaporacdo. A pressdo de vapor,
resultante dentro do material, cria um capilar de aproximado 1,5 vezes o diametro do ponto
focal do feixe de laser. Este capilar se movimenta através do material por um dispositivo,
seguindo o tracado a ser soldado. A pressdo hidrostitica, a tensdo superficial do material
fundido, e a pressdo de vapor no interior do capilar atingem um equilibrio, evitando que o
capilar (frequentemente referido como o "keyhole") entre em colapso. Miltiplas reflexdes
dentro do keyhole guia o feixe incidente profundamente no interior do material, aumentando a
eficiéncia do processo. Hoje em dia, tendo em conta suficiente poder do laser, profundidades

de solda de até 25 mm (de ago) podem ser alcangados. As aplicagdes de soldagem a laser em
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grandes estruturas, por exemplo, ferrovidrias, aeronduticas ou navais, sempre usam a
soldagem por penetragdao (ROFIN-SINAR LASER, 2004; LIMA, 2010; WILLIAM, 2010).

Muitas aplicacdes potenciais podem ser satisfeitas por combinacdes de penetragcdo e
velocidade de solda, porém altas velocidades de solda sdo possiveis apenas com material de
menor espessura, devido as limitacdes impostas por condugdo térmica. Mesmo a velocidades
muito lentas, a penetracdo € limitada.

As soldas por Penetracdo sdo para condi¢des de maiores valores de irradidncia na
superficie, de modo que ocorra vaporizagao substancial, produzindo um buraco no material,
onde a penetracdo mais profunda € obtida. O Laser pulsado d4 uma penetragdo mais profunda,
porque a poténcia limite de pico no pulso é mais eficiente na transmissdo energia para a
amostra (READY, 1997).

Na comparagdo de dados de diferentes fontes, algumas aparentes discrepancias podem
ser encontrados. Condigdes tais como acabamento superficial, perfil do feixe, foco,
irradiancia, e outras variagoes dificultam a intercomparacdo dos dados. Assim, os resultados
apresentados nos Quadros 3 e 4 devem ser aceitos como aproximados. As quantidades, como
penetracdo, taxa de solda, zona afetada pelo calor, e assim por diante, obtidos em um estudo
de processamento de material dependem fortemente das condi¢Oes precisas e estas variam de

uma instalac@o de Laser para outra (READY, 1997).

Quadro 3 - Soldabilidade do Laser da combinagdo de dois elementos.

Ta Mo Cr Co Ti Fe Ni
W Excelente  Excelente  Excelente Regular ~ Regular Regular Regular
Ta Excelente Ruim Ruim Excelente Regular Bom
Mo Excelente Regular  Excelente Bom Regular
Cr Bom Bom Excelente  Bom
Co Regular Excelente  Excelente
Ti Regular Regular
Fe Bom

Fonte: Adaptado de READY, 1997.

Devido a alta taxa de resfriamento, tanto a zona fundida (ZF) quanto a zona
termicamente afetada (ZTA), apresentam microestruturas refinadas e fases metaestiveis. No
caso dos acos, existe uma tendéncia a formagcdo de martensita e austenita retida com teores

varidveis segundo a taxa de resfriamento, entre 103 e 106 °C/s, e a composi¢do. De uma
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forma geral, a zona fundida é composta de dendritas de austenita, parcialmente temperadas,

com carbonetos primdrios finos interdendriticos (LIMA, 2010).

Quadro 4 — Soldabilidade de varios metais

Soldabilidade
do Laser CO,

Soldabilidade do

C t) .
Laser Nd:YAG omentarios

Metal

Aluninio

Berilio - Cobre
Latao

Aco Carbono
Cobre

Regular - Bom

Ruim - Regular
Ruim

Excelente

Regular - Bom

Bom
Ruim - Regular

Regular - Bom
Bom - Excelente

Alta refletividadea 10/um, algumas
ligas podem exigir metal de adi¢do

Zinco pode gerar porosidade
devido a evaporacdo

Alta refletividadea 10/um
Zinco pode gerar porosidade

Regular - Bom

Aco Galvanizado Regular - Bom - devido a evaporagao

Hastalloy X Ruim - Regular Bom - Excelente Precisa de alta "rep rate" para
evitar rachaduras

Iconel Excelente Regular - Excelente

Monel Bom Bom

Niquel Bom Bom

Prata = Excelente Muito alta refletividadea
10/um

Aco Inoxidavel Bom - Excelente Bom - Excelente

Titanio Bom Bom

Zircalloy Bom 0 -

Fonte: Adaptado de READY, 1997.

A solda a laser tem vdrias vantagens sobre as técnicas de solda convencionais, tais
como (ROFIN-SINAR LASER, 2004):
- nenhum desgaste da ferramenta, processamento de material sem contato;
- muitos tipos de materiais e diferentes espessuras sdo soldaveis;
- facilita a conversao para operacao automatica;
- alta flexibilidade em termos de processo e geometria;
- alta velocidade de soldagem;
- alta qualidade de costura da solda, resultando em pouca necessidade de retrabalho;
- baixa influéncia térmica do materiais;

- fornecimento de energia ajustavel em relacdo ao material.
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2.4.2 Solda do aco Maraging

Os agos maraging podem ser soldados, na condi¢do envelhecida ou solubilizada, ndo
sendo necessdrios tratamentos prévios a soldagem. Depois da solda basta envelhecer a
estrutura soldada, o que levard a regido de fusdo e a zona termicamente afetada a atingirem
novamente a resisténcia mecanica do metal base (PADIAL, 2002).

Do ponto de vista da capacidade de solda, a caracteristica mais importante dos acos
maraging € o fato de que estes agos sao relativamente macios apds o resfriamento a partir da
temperatura de austenitizac@o. Isto significa que as zonas termicamente afetadas pelo calor
(ZTA) tém tensOes residuais reduzidas e hd uma menor tendéncia para fragilidade por
hidrogénio. Um tratamento térmico de envelhecimento pds-solda aumenta a resisténcia da
junta perto das placas endurecidas e a tenacidade da zona termicamente afetada, geralmente,
coincide com a das placas.

A resisténcia de solda varia de acordo com o processo de soldagem. Dos processos
mais amplamente utilizados, a solda por arco elétrico tipo TIG (Tungsten Inert Gas) produz
melhor tenacidade para a solda dos agos maraging, se comparada com as soldas feita por arco
tipo MIG (Metal Inert Gas) e feixe de elétrons. A fim de obter as melhores propriedades
durante a solda, deve-se (LANG, 1971):

(a) evitar temperatura elevada com periodos prolongados;
(b) evitar o pré-aquecimento e manter a temperatura do passe abaixo 120 °C;
(c) introduzir o minimo de energia na solda.

Além disso, devem ser tomadas todas as precaugdes para manter a solda mais limpa
possivel, uma vez que a dureza diminui 2 medida que a pureza diminui. E conveniente
considerar a zona afetada pelo calor em agcos maraging com trés zonas distintas (Figura 11).
Mais perto da solda € considerada a zona (A), que foi aquecida totalmente na regido
austenitica pelo calor da solda e transformada em martensita por resfriamento. Préximo existe
uma estreita banda (B), que foi aquecida em duas fases: austenita + campos de ferrita.
Finalmente, hd uma zona (C) que experimentaram temperaturas de cerca de 480 °C acima da
temperatura ambiente (LANG, 1971).

Zona A: A temperatura de pico, experimentada na interface entre as zonas A e B, foi
medida em aproximadamente 730 °C, de modo que a zona A se estende da linha de fusdo até
aproximadamente 730 °C isotérmica. Durante a solda, o metal nessa zona é aquecido para a

regido totalmente austenitica e, em seguida, resfriada. Independentemente da taxa de
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resfriamento, a estrutura apds a solda é ferro-niquel martensitica com uma dureza de
aproximadamente 30 HRC.

Se o aco estava na condic@o envelhecida antes da solda, a sua resisténcia na zona A
serd reduzida pelo aquecimento da solda. Se o aco estiver soldado na condic¢do solubilizada, a
sua resisténcia na zona A serd dificilmente alterada pelo processo de solda.

Isto mostra que, quando a junta € envelhecida depois de soldada, a resisténcia da zona
A aumenta préximo da resisténcia do aco maraging envelhecido. H4 uma ligeira redugdo da
resisténcia na regido de granulac@o grosseira que estd em consonancia com as conclusdes do
Floreen e Decker que observaram temperaturas muito elevadas de recozimento que causou

uma ligeira diminui¢do na resisténcia (LANG, 1971; FLOREEN, 1968).

Figura 11 - Um passe de solda mostrando a zona termicamente afetada pelo calor. Ataque
quimico: Reagente Lepito. X4 (Redugao de 40%)

Fonte: LANG, 1971.

Zona B: O volume relativamente pequeno de metal, que é aquecido a méixima
temperatura na regido da segunda fase (cerca de 730-600 °C), € muitas vezes denominado de
regido da sobrancelha ou banda escura, devido ao escurecimento da regido apds o ataque
quimico. A microestrutura desta regido é martensitica, com uma fina dispersdo de austenita
revertida estavel (Figura 12).

A formacdo desta estrutura tem sido estudada por Petersen (LANG, 1971), utilizando
um equipamento chamado Gleeble. Ele aqueceu amostras do aco maraging a taxas de
aquecimento de 40 °C/s até 430 °C/s e seguiu a transformac¢do com um dilatbmetro de alta
velocidade. Em altas taxas de aquecimento a martensita é transformada em austenita por um
mecanismo de cisalhamento, em taxas de aquecimento inferiores a 400 °C/s, a formacdo de
austenita € controla por difusdo, esta transformagdo ocorre antes da reacdo de cisalhamento,
como acontece em altas temperaturas. Esta transformacdo dependente, além da temperatura,

também do tempo, € chamada de reversao da austenita, conforme discutida anteriormente.
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Figura 12 - Fina dispersdo de austenita em martensita na zona termicamente afetada, regido da
faixa escura. Ataque quimico: Reagente Fry modificado. X 20.000 (Reduzido em 25%).
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Fonte: LANG, 1971.

O produto da reversdo é uma austenita mole e estdvel, que ndo é endurecida quando a
junta é envelhecida. Em consequéncia, a banda escura permanece menos resistente do que o
resto da estrutura da ZTA. Assim, quanto menos resistente €, isto dependera da quantidade de
austenita que ele contém. Uma vez que a quantidade aumenta com o tempo e temperatura, e,
portanto, com a entrada de calor, pode-se esperar o decréscimo da resisténcia a medida que a

temperatura aumenta. Esta tendéncia é mostrada na Figura 13.

Figura 13 - Limite de resisténcia a tragdo da zona termicamente afetada como uma funcio da
temperatura de pico.
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Amostras cicladas no Gleeble a uma temperatura de pico de 650 °C em com energia
de entrada de 1.575 joules/mm e, em seguida, re-envelhecida, teve limite de elasticidade
aproximadamente 10% menor do que as placa sem solda. Isto é verdadeiro para todas as
grades. Repetindo os ciclos para a mesma temperatura, causa a longo prazo, o decréscimo na
resisténcia. Isto é esperado, uma vez que, mais austenita se forma com os ciclos. Ha
evidéncias também que se forma austenita revertida mais rdpido quando alguma austenita ja
existe na estrutura (LANG, 1971).

Zona C: Esta zona € muito pouco afetada pelo calor da solda. A extremidade mais
proxima da solda ird ser aquecida na faixa de temperatura de envelhecimento, mas a pequena

quantidade de envelhecimento extra ndo € suficiente para ser facilmente visualizada. Para fins

praticos, esta terceira zona pode ser considerada de forma semalhante a placa ndo soldada.

2.5 TRATAMENTO DE SUPERFICIE

Nas ultimas duas décadas, houve um grande aumento no ndmero de tecnologias
associadas a modificacdo de superficies, sem alterar as propriedades no interior da peca.
Muitas técnicas vém sendo utilizadas, como: plasmas, feixes de fons ou elétrons, laser e
deposi¢do quimica e fisica de vapor, porém técnicas convencionais, como: a galvanoplastia,
zincagem, pastas metalicas, nitretacdo e cementagdo convencionais € outras, continuam sendo
utilizadas (VENTO, 1988; ALVES, 2001).

Para modificar a superficie, pode-se mencionar 2 (dois) métodos conhecidos e mais
importantes: Tratamento de Superficie e Técnicas de Depositacao.

Para o Tratamento de Superficie pode-se encontrar processos mecanicos, como: shot
peening, que endurece a superficie por trabalho a frio; tratamento térmico por laser ou feixe
de ions e elétrons, t€mpera por chama ou inducao, os quais endurecem a superficie através de
aquecimento e resfriamento ripido ou; tratamentos termoquimicos por difusdo como a
cementacdo, nitretacdo e boretacdo que modifica a composi¢do da superficie; tratamentos
quimicos, tais como o ataque e a oxidagdo, que remove ou muda a composi¢do dos materiais
por reacdo quimica; implantacdo idnica, onde a composicao da superficie € modificada pela
implantacdo de ions de alta energia em camadas préximas a superficie e outros. A Figura 14

mostra de forma sumarizada as técnicas para tratamentos de superficie.
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Figura 14 - Tratamentos de Superficie.
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Fonte: OAKLEY, 1986; ALVES, 2001.

As técnicas de deposicdo incluem: eletrodeposicdes e conversdes quimicas
tradicionais; aspersao térmica, onde um plasma ou um arco elétrico € usado para fundir um pé
ou um fio; deposicdo fisica de vapor em que um fluxo de vapor é criado por um processo
fisico como evaporacao, sputtering ou remog¢ao a laser; e o processo de deposi¢do quimica de
vapor, onde uma reagdo das espécies no estado de vapor com as espécies da superficie da peca
produzem o revestimento (SANDVEN, 1986; ALVES, 2001).

Das técnicas aqui mencionadas, apenas o tratamento de superficie por nitretacdo a

plasma serd abordado neste trabalho.
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A nitretacdo é um tratamento de superficie, onde uma atmosfera em nitrogé€nio ird
fornecer este elemento quimico para a superficie do material. Parte destes dtomos irdo se
difundir para o interior do material e parte do nitrogénio ird formar uma camada de nitretos de
alta dureza na superficie mais externas da peca. E um tratamento termoquimico de
endurecimento superficial. A temperatura e o tempo de permanéncia do material no ambiente
rico em nitrogénio determinardo as caracteristicas da superficie nitretada.

Nao ocorrem distorcdes na peca devido as baixas temperaturas no processo
(temperatura entre 500 a 590 °C), dispensando tratamentos térmicos posteriores. O objetivo da
nitretacdo € mudar as caracteristicas superficiais, como: as propriedades mecanicas (dureza,
ductilidade, tenacidade, fluéncia e elasticidade); propriedades quimicas (tensdo superficial e
corrosdo); e triboldgicas (desgaste adesivo, abrasivo e erosivo) (CHIAVERINI, 2005; ASM,
2003; BERNARDELLLI, 2007).

Historicamente, tem - se registros da primeira patente para nitretacdo em 1913, por
Adolph Machlett, posteriormente o processo se tornou vidvel através de pesquisas feitas por
Adolph Fry, em 1929, onde registros mostram que foram obtidos altos niveis de aumento de
dureza na camada nitretada. Apds esta descoberta e com a chegada de novos tipos de agos no
mercado, novas patentes relacionadas ao processo de nitretacdo surgiram estimulando as
novas tecnologias relacionadas ao endurecimento superficial. Na Figura 15 estdo os principais

processos até o momento para temperaturas inferiores a 600 °C (ALVES, 2001).

Figura 15 - Processo de nitretacdo comercial.
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No primeiro momento, as pesquisas relacionadas a nitretacdo nasceram de forma
simples, com processos descuidados, de baixo custo operacional e sem preocupacdo
ambiental, uma vez que estes métodos utilizavam insumos altamente poluentes, e com
consumo energético elevado. Neste periodo, estes processos eram a unica alternativa
economicamente vidvel as indudstrias que desejam nitretar suas pecas (BALLES, 2004).

Entre os processos convencionais de nitretacdo encontram-se: nitretacio gasosa;
nitretacdo liquida ou em banho de sal; e nitretacao idnica, ou nitretagdo a plasma, ou ainda
nitretacdo a descarga incandescente. A nitretacdo iOnica, se mostrou mais vantajosa no
mercado, pois seu processo produzia camadas mais finas, compactas, de facil controle da
camada nitretada e com maior velocidade de processo, sem deixar de mencionar um processo

mais limpo e menos poluente.

2.5.1 Nitretacdo a Plasma

Da década de 30, onde teve inicio o processo de nitretacdo iOnica, foram necessarias
mais de décadas para a utilizacdo deste novo processo, devido a tecnologia da época. Em
1960, os dispositivos de controle a plasma também estavam surgindo, viabilizando a
nitretacdo a plasma, mas, o alto custos destes dispositivos ainda tornava o processo restrito
(SIMON, 1995; BALLES, 2004).

Na década de 80, o processo se tornou vidvel com a evolu¢do da tecnologia do vacuo,
assegurando a eficiéncia do plasma e do processo em si. Devido a varios processos que a
sociedade vem passando, como crise energética e apelos ambientais, o processo de nitretacao
a plasma firmou-se cada vez mais. (BALLES, 2004).

A ionitretacdo utiliza o principio de "uma substancia portadora de corrente entre dois
eletrodos, um catodo e outro anodo”. A substincia portadora de corrente é o gds nitrogénio
sob baixa pressao, utilizando uma tensao elevada de 500 a 1500 V, o gds € excitado gerando
plasma (CHIAVERINI, 2005; MACHADO, 2005). A temperatura no interior do sistema pode
atingir niveis de 300 a 600 °C, a Figura 16 mostra um esquema prético de funcionamento de
um equipamento de nitretacio a plasma.

O mecanismo de nitretacdo pelo processo a plasma utiliza uma camara sob baixa

pressao (catodo) e no interior desta, a peca (anodo) € afixada isolada das paredes da cAmara.
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Figura 16 - Esquema bésico de um equipamento para nitretagao iOnica.
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Os {fons positivos do nitrogénio, produzidos no interior da descarga incandescente
(plasma), sdo atraidos e chocados contra a peca, carregada negativamente, ficando com sua
passagem obstruida. Este processo aquece a peca até certa temperatura que favorece a difusdo

do nitrogénio para as camadas internas da peca, como pode ser visto na Figura 17.

Figura 17 - Efeito da colisdo de ions na superficie catddica.
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A microestrutura presente na superficie nitretada € normalmente formada por 2 (duas)
regides distintas: uma regido chamada de camada branca, ou camada de compostos, regido
mais externa; outra localizada mais abaixo da camada branca, a zona de difusdo, como mostra

a Figura 18.

Figura 18 - Tlustracao das camadas nitretadas.
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Fonte: BALLES, 2004.

A formagdo da camada na nitretacdo a plasma pode ser controlada através de diversos
fatores, como: temperatura, freqiiéncia, pulso, pressdo, composicao dos gases condi¢des de
pulverizac¢do catddica, material sendo nitretado, dentre outros. Variando corretamente esses
fatores € possivel formar diversos tipos de camada (CORDEIRO, 2010).

O processo apresenta algumas vantagens em relagdo aos outros processos de nitretagao
comercialmente utilizados, dentre elas pode-se citar: baixa temperatura de tratamento;
controle do tipo de camada formada; curto tempo de tratamento; utilizacdo da energia do
proprio plasma para aquecimento do material, dispensando em muitos casos aquecimento
auxiliar e reduzindo o consumo energético; maior controle dos parametros de nitretacao,
levando a maior repetibilidade dos resultados; uniformidade da camada nitretada, mais
econOmico, além de ser menos poluente (BERNARDELLI, 2007; ALVES, 2001;
CORDEIRO, 2010).

Para o aco maraging, a nitretacdo a plasma pode ser combinada com o tratamento
térmico de envelhecimento. Como menciona Shetty (2009), em processos convencionais de
nitretacdo a gas, a temperatura de nitretacao € de 500 a 550 °C, que € acima da temperatura
envelhecimento do aco maraging e pode resultar no superenvelhecimento. No entanto, a

nitretacdo idnica pode ser efetuada a uma temperatura mais baixa do que a temperatura de
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superenvelhecimento. Pesquisas demonstraram que o endurecimento da superficie do aco

maraging € possivel utilizando processo de nitretagdo idnica (OZBAYSAL, 1986).

2.5.2 Efeito da nitretacido nas propriedades mecanicas

Tecnologia de superficie significa conhecer a superficie de um material ou
componente para conferir as propriedades desejadas, que sdo diferentes das propriedades
globais do material de base. O objetivo pode ser reduzir o desgaste, minimizar a corrosao,
aumentar a resisténcia a fadiga, reduzir o atrito e as perdas de energia, atuar como uma
barreira de difusdo, proporcionar isolamento térmico, excluir certos comprimentos de onda de
radiacdo, promover radiacdo, interacdes eletrOnicas, isolar eletricamente, ou simplesmente
melhorar a estética e a aparéncia da superficie (SHETTY, 2009).

Os acos podem ter suas propriedades superficiais melhoradas pela realizacdo de
alguma técnica de endurecimento superficial. Nos ultimos anos novas técnicas de
endurecimento superficial de acos vém sendo desenvolvidas, dentre elas destaca-se a
nitretacdo a plasma (BERNARDELLI, 2007; ALVES, 2001).

Como ja foi dito anteriormente, apds o tratamento de superficie dos materiais, algumas
propriedades sdo melhoradas, como: fadiga; dureza; tensdo superficial; corrosdo; desgaste;
etc.

Para os acos maraging, estas melhoras também sdo percebidas. Atraves da nitretecdo a
plasma estes acos aumentam a resitencia ao desgaste e fadiga, além de melhorar o coeficiente
de atrito. Aplicacdes tipicas sdo moldes para fundi¢do de Al e Zn, matrizes para extrusao a
frio, etc. Usualmente, os parametros de nitretagdo utilizados s@o: 480 °C com duragdo de 2 h,
obtendo durezas em torno de 1.000 HV e uma profundidade de camada de 70 um. Este
processo permite que o tratamento térmico de precipitacdo (envelhecimento) seja realizado
conjuntamente com a nitretagdo, eliminando tempos adicionais em forno para endurecimento
e diminuindo o custo adicional para o processo (ALVES, 2001; CASTELETTI, 1992).

Muitos autores descrevem o beneficio da nitretagdo para o comportamento em fadiga
dos acos maraging. Como menciona Cowling (1986), Luan (1990) e Han (1985) em seus
estudos de fadiga dos materiais nitretados. Fissuras de fadiga geralmente iniciam a partir da
superficie lisas dos materiais, com o tratamento de superficie a quebra geralmente inicia da

superficie da camada nitretada até o substratato para fadiga de alto ciclo. Porém, é mais facil
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para as trincas pararem nas descontinuidade interna ou na interface do substratato e a camada

endurecida do material, favorecendo a vida em fadiga do agos maraging (HUSSAIN,1999).

2.6 ENSAIOS MECANICOS

As propriedades mecanicas de um material sdo avaliadas através de varios ensaios,
podendo estes ser destrutivos, promovem a ruptura ou a inutilizagdo do material, ou
nao-destrutivos: utilizados para se obter algumas propriedades fisicas do material.

Para se analisar as propriedades dos agos, os ensaios destrutivos sdo mais adequados
quando se deseja avaliar sua resisténcia, tenacidade, etc. Alguns ensaios que estdo
classificados como ensaios destrutivos sao: ensaio de tracdo, dobramento, flexdo, tor¢ao,
fadiga, impacto, compressao e outros.

A finalidade dos ensaios pode ser para controle de uma producao em uma industria, ou
para pesquisa e estudo do material. Quando o objetivo € pesquisa, para se determinar as
propriedades mecanicas do material, estes ensaios podem ser feitos em maquinas industriais
(fomentadas por empresas parceiras), ou em equipamentos precisos em laboratorios e
instituicdes de ensino com apoio de aparelhos de alta sensibilidade, se comparados com
equipamentos convencionais.

Os tipos de esforcos utilizados pelos ensaios mecanicos, sdo: tracdo, compressao,
flexdo, torcao, cisalhamento e pressdo interna. Determinam a resisténcia do material a cada
um destes esfor¢os. A escolha do ensaio mecanico depende da finalidade do material, tipo de
esforco que ird sofrer e das propriedades que se deseja medir.

Para se executar um ensaio mecanico, devem-se verificar as especificacdes para o
procedimento, estes podem ser obtidos através de catdlogos de fabricantes, ou em normas
técnicas como: ABNT (Associacdo de Normas Técnicas), ASTM (American Society for
Testing and Materials), DIN (Deutsches Institut fur Normung), etc.

Importante saber, que os ensaios mecanicos sdo uma ferramenta para analise, € ndo
uma verdade irrefutdvel, sendo assim, a teoria para a compreensdo de cada ensaio é apenas
um apoio para que o pesquisador possa entender o significado desses ensaios e assim aplicd-

los convenientemente para a finalidade desejada (SOUZA, 1982).
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2.6.1 Ensaio de Tracao

Para o ensaio de tracdo utiliza-se um corpo-de-prova (cdp), com dimensdes
padronizadas para efeito de comparacao e, se for o caso, de reproducdo. Estes testes sdo feitos
em maquinas especificas, onde se aplica uma for¢a axial crescente, obtendo como resultado a
deformacdo e a carga aplicada até sua ruptura (SOUZA, 1982).

Os resultados sdo representados graficamente como um diagrama de tensdo-
deformacao (SHIGLEY, 2005). Através do diagrama de tensdo-deformacado € possivel obter
as propriedades mecanicas do material.

Para o aco maraging, as propriedades mecanicas dependem diretamente da
composi¢io quimica, microestrutura e tratamento térmico (MAGNEE,1973).

A Figura 19 mostra a evolu¢do da resisténcia x tenacidade dos acos maraging
18Ni 200, 250, 300, 350 e 400, comparando suas as propriedades mecanicas. Pode-se
observar que para o ago 18Ni1 200 a maxima tenacida, medida pelo K1C, é alcancada, porém

sua resisténcia € muito inferior, entretanto, o aco 18Ni 350 mostra a menor tenacidade.

Figura 19 - Comparacdo da tenacidade a fratura e limite de resisténcia a tracdo dos acos
maraging 18Ni 200, 250, 300, 350 e 400.
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Como menciona Magnée (1973), o aco 18Ni 400 supera o 18Ni 350 tanto em
resisténcia como tenacidade, porém o aco maraging 18Ni 300 apresenta uma combinacdo
favordavel tanto em resisténcia como em tenacidade, cruzando os resultados no ponto médio

do gréfico.

2.6.2 Ensaio Fadiga

O ensaio de fadiga, diferente do ensaio de tracdo, utiliza esforcos dinamicos para a
andlise de falha. No ensaio de fadiga, aplica-se esforcos repetidos ou flutuantes com cargas
obtidos através do ensaio de tracdo para romper o objeto em andlise. Quando a tensdo ciclica
aplicada ao objeto, atinge uma flutuagdo suficientemente grande, é dito que o material falha
por fadiga (SHIGLEY, 2005; SOUZA, 1982).

Cerca de 80 a 90% das falhas que ocorrem em componentes € estruturas sdo causadas
por fadiga, tais como: automdveis nas estradas, avides (principalmente as asas e a juncao
dessas com a fuselagem) em pleno vdo, pontes sob veiculos, navios em alto mar, sob o
impacto das ondas, etc. (CAMARINHA, 2013; ARCANJO, 2008).

A falha por fadiga € provocada pela nucleacdo e propagacao da trinca ou fenda, devido
aos esforcos repetidos das cargas dinamicas. Este processo pode ser dividido em quatro fases:
nucleacdo da trinca; crescimento microscopico da trinca; propagacdo da trinca e fratura final
(ARCANIJO, 2008).

A presenca de defeitos pode reduzir a vida em fadiga, sendo assim, uma superficie mal
acabada contendo irregularidades pode funcionar como concentrador de tensdes (entalhes),
resultando em tensdes residuais que tendem diminuir a vida em fadiga (CAMARINHA, 2013;
SOUZA, 1982).

Os acos maraging mostram muito alta resisténcia, combinada com uma boa dureza,
praticamente nenhuma alteragdo dimensdo e sem fissuras durante o tratamento térmico de
endurecimento, qualidades favordveis para uma alta vida em fadiga (MAYER, 2014).

As propriedades de fadiga dos agos maraging sdo compardveis aos de outros agcos de
alta resisténcia, as taxas de crescimento da fratura por fadiga em agos maraging obedece a
relagdo dA/dN = (Ak)"™ comumente observada em agos, € as taxas sdo semelhantes aos de
acos convencionais. Em geral, as trincas tendem a iniciar nas inclusdes intermetédlicas ndo
coerentes, sendo importante para esta liga ter niveis baixos de elementos residuais e um bom

controle no proecesso de fusdao (BOYER, 1986).
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As propriedades em fadiga podem ser melhoradas utilizando técnicas como shot
peening e nitretacdo. A Figura 20, mostra um grifico da curva S-N comparando o ago

maraging 200, 250 e 300 entalhados e sem entalhe, para tensdes maximas até 1.500 MPa.

Figura 20 — Curva S-N para a¢o maraging 200, 250 e 300 para amostras entalhadas e sem
entalhe.
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Fonte: Adaptado de BOYER, 1986.

Como comenta Ishii (2002), o efeito dos precipitados, principalmente o Ti (C, N),
afeta fortemente a vida em fadiga do ago maraging. Porém, como estas inclusdes afetam a
vida em fadiga ainda nao est4 claro.

O procedimento para o ensaio de fadiga, usado neste trabalho, pode ser visto no

capitulo 3.8.

2.6.3 Ensaio de Impacto (Charpy)

Os ensaios de Impacto visam correlacionar seus resultados com as fraturas ocorridas
na pratica. Sabe-se que uma fratura fragil pode acarretar prejuizos catastréficos. A existéncia
de trincas, a baixa temperatura e alta velocidade de deformacdo ou alta velocidade de
carregamento sio condi¢des favordveis para uma falha por fratura fragil.

O método de ensaio consiste de um corpo de prova padronizado com entalhe por onde

ocorrerd a fratura, através de um impacto produzido por um martelo pendular, onde ocorre a
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flexdo por impacto. A energia que o cdp absorve para deformar e romper, é medida pela
diferenca de altura atingida antes e depois do impacto, multiplicada pelo peso do martelo, a
unidade de medida € Joule (J). Quanto menor for a energia absorvida, mais fragil serd o
material (SOUZA, 1982).

A temperatura de ensaio tem influéncia decisiva para os resultados dos testes de
impacto, porém a temperatura influencia muito pouco para os agos maraging e 4340 na
resisténcia a fratura por clivagem, nao havendo uma temperatura de transi¢ao, sendo possivel
romper a tensdes abaixo do limite de escoamento, por outro mecanismo de cariter ductil
(SOUZA; 1982).

A diminui¢do dos valores de absor¢do de energia para os acos maraging com a
diminui¢do da temperatura é pequena e gradual com tenacidade uteis sendo retida a baixas
temperaturas, tal como mostrado na Figura 21. Esta falta de uma transi¢do abrupta na
absor¢do de energia de impacto com queda de temperatura ¢ uma medida significativa da
resisténcia relativamente elevada destes acos para propagacdo de fractura instivel (INCO,
1976).

Porém, muitos fatores influenciam os resultados de ensaio, sendo assim se torna viavel

a comparacao de ensaios executados em mesmas condigoes.

Figura 21 - Teste de impacto (Charpy) para o aco maraging 18% nickel em funcdo da
temperatura de ensaio (1.400MPa — 200 ksi; 1.700MPa — 250 ksi; 1.900MPa — 275 ksi;
2.400MPa — 350 ksi).
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Fonte: Adaptado de INCO, 1976.
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2.6.4 Ensaio de Dureza

A propriedade mecanica denominada dureza € largamente utilizada para: especificacio
de materiais, estudos e pesquisas mecanicas e metalirgicas e na comparagdao de diversos
materiais.

A dureza Vickers, utilizado nesta pesquisa assemelha-se a dureza Brinell no
procedimento de ensaio, € representada pela abreviacdo HV (Hardness Vickers), porém o
penetrador Brinell utiliza uma ponta esférica e o Vickers uma ponta piramidal.

Para este tipo de dureza pode-se utilizar microscépios para visualizar indentacdes
muito pequenas com cargas muito baixas (microdureza), a area deve ser medida com precisao
e pode variar em lum, a carga deve ser aplicada progressivamente, sem choques ou
vibragdes, mantida por um periodo de 10 a 15 segundos (INFOSOLDA, 2015; SOUZA,
1982).

A Figura 22 mostra valores de dureza Vickers para o aco maraging em diferentes

faixas de tensdo em func¢do da temperatura (INCO,1976).

Figura 22 - Dureza Vickers em diferentes faixas de tensdo de trabalho x temperatura
(1.400MPa — 200 ksi; 1.700MPa — 250 ksi; 1.900MPa — 275 ksi; 2.400MPa — 350 ksi).
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Fonte: Adaptado de INCO,1076.
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E METODOLOGIA

Na Figura 23, pode ser visto o fluxograma das atividades desenvolvidas na parte

experimental deste trabalho.

Figura 23 — Fluxograma de atividades.

Aquisicao do Material

(aco Maraging 300)
Confeccdo de odps

Rotas de
Envelhecimento

Testes iniciais para escolha da temperatura & tempo de envelhecdmento
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Tratamentos
termicos

Cdps sem Nitretagao Cdps nitretados
Fropriedsdes Mecinicas

Microscopia M|c.r05cu|:ua Ml::roanallse por Difracdo
Optica Eletronica de Energia Dispersiva de Raios-X
Varredura de Raios-X

Fonte: Autor.

3.1 MATERIAL

Para este trabalho foram utilizadas duas ligas similares do aco maraging 18Ni 300, as
chapas foram classificadas como Liga Ie Liga 2, para facilitar a compreensdo do texto.

O material chamado de Liga I foi recebida em forma de chapa retangular, com
dimensdes aproximadas de 1.000 x 340 x 3 mm. Desenvolvida pela empresa Bohler Edelstahl
GMBH & Co KG e cedida para estudos pelo Departamento de Ciéncia e Tecnologia
Aeroespacial (DCTA).

A Liga 2 tem medidas de chapa originais de 1.062 x 3.437 x 10 mm. A liga foi
desenvolvida pelo DCTA/IAE em parceria com a empresa GERDAU (antiga Eletrometal),
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posteriormente laminada a quente e resfriada ao ar, pela empresa ACESITA. Esta liga do aco
maraging 300 é a mesma utilizada em trabalhos anteriores (SANTOS, 2001).

A Liga I e Liga 2 foram analisadas, como fornecidas, pelo laboratério de andlise
quimica da Divisdo de Materiais do IAE — DCTA, pelo método de andlise por combustao
direta (ASTM E30); gravimétrica; método de fotometria (ultravioleta); e absor¢do atdmica no
equipamento Spectro Fotometro de Absor¢do Atdmica, modelo AA-Zv Plus, marca Varian. O
objetivo da andlise foi determinar os teores de C, S, P, Si, Mn, Cr, Ni e Mo nas amostras.

Segundo as informacdes recebidas pelos fabricantes a composicao quimica das chapas
estdo dentro das especificacOes feitas pelas normas AMS 6514F para a Liga I e AMS 6521A

para a Liga 2, como mostra a Tabela 12.

Tabela 12 - Composi¢do quimica fornecida pelo fabricante das Ligas I e 2.

Liga 1 (% Peso) Liga 2 (% Peso)
Elemento
Quimico .. Norma AMS Norma AMS
Bohler 6514F GERDAU 6521A
C 0,005 0,03 max. 0,008 0.03 max.
S -- 0,01 max. 0,002 0,01 max.
P -- 0,01 max. 0,008 0,01 max.
Si 0,050 0,10 max. 0,070 0,01 max.
Mn 0,050 0,10 max. 0,011 0,01 max.
Cr -- 0,50 max. 0,043 --

Ni 18,500 | 18,00 -19,00 | 19,120 | 18,00 - 19,00
Mo 5,000 4,60 - 5,20 4,940 4,60 - 5,20

Co 8,800 8,50-9,50 9,660 8,50 - 9,50
Al 0,110 0,05-0,15 0,089 0,05 -0,15
Ti 0,700 0,50 - 0,80 0,770 0,05 - 0,08
Cu -- 0,50 max. 0,076 --

Ca -- -- -- 0,05 max.
Zr - -- -- 0,02 max.

Fonte: Bohler, Norma AMS 6514F, GERDAU, Norma AMS 6521A.

3.2 AMOSTRAS

As amostras foram separadas em 2 grupos distintos: amostras sem solda; e amostras
soldadas. As amostras soldadas para a Liga I foram confeccionadas na forma de placas com

medidas de: 132 x 101 x 3 mm para testes de Tracdo; 160 x 170 x 3 mm para testes de Fadiga.
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As amostras soldadas para a Liga 2 foram confeccionadas na forma de placas com medidas de
100 x 6 x 6 mm para Ensaio Charpy. Todas as amostras foram usinadas no Laboratério de
Usinagem da Divisdo de Suporte Tecnolégico SUTEC do IEAv — DCTA, através do
equipamento de Eletroerosao - Agie Charmilles, modelo FW2V.

Por fim, as amostras foram subdivididas em 2 novos subgrupos: amostras nitretadas; e
amostras ndo nitretadas. As amostras nitretadas para os ensaios de tragcdo, fadiga e impacto
respeitam as mesmas medidas de chapa para os ensaios das chapas soldadas. A nitretagdo foi

realizada apds a confecg¢do dos corpos-de-prova.

3.3 CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova foram confeccionados, no sentido de laminagdo, a partir das placas
anteriormente mencionadas conforme as normas ASTM E8M para os ensaios de tragdo,
ASTM E 466 para ensaio de fadiga e ASTM E-23 para o ensaio de impacto, conforme Tabela
13 e Figura 24, 25 e 26.

Tabela 13 - Quantidade de cdps por ensaio.

Sem Com Nitretacao  Nitretacao
Solda Solda Sem Solda Com Solda
Tracao 72 9 24 3
Fadiga 12 12 12 12
Impacto 36 36 24 24

Fonte: Autor.

Figura 24 - Corpo-de-prova para tracdo conforme norma ASTM E8M.
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Fonte: Autor.
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Figura 25 - Corpo-de-prova para fadiga conforme norma ASTM E466.
170

44,3 B2, 73

15)53
I —

Fonte: Autor.

Figura 26 - Corpo-de-prova para impacto conforme norma ASTM E23.

N 55 _
<« 27.5

5,38

Fonte: Autor. Seg¢do Quadrada

3.4 TESTES INICIAIS DE SOLDAGEM

A escolha dos parametros de laser para ser utilizado neste trabalho foi baseada nos
testes de soldagem a laser autégena, em cheio (bead-on-plate), realizados em trabalhos
anteriores (FANTON, 2013), variando parametros de poténcia do laser e velocidade do feixe.
Foi utilizado um fluxo de géds argdnio aplicado sobre a poga liquida a uma taxa de 30
litros/minuto. Os testes realizados podem ser vistos na Tabela 14, os ensaios de 1 a 8 foram
realizados com amostras nao envelhecidas, os mesmos utilizados neste trabalho.

A soldagem foi realizada em um Laser a Fibra IPG - modelo YLR2000, pertencente ao
Laboratério Multiusudrio de Desenvolvimento e Aplicagdes de Lasers e Optica (DedALO),
do Instituto de Estudos Avancados (IEAv — DCTA), com poténcia média de 2kW.

A partir dos testes, foram escolhidos os melhores pardmetros para serem usados neste
trabalho, como: condi¢des de menor nimero de defeitos, sem ablagdo e maior profundidade
de solda. As placas de aco maraging 300 foram retificadas em ambos os lados para remogao
da camada superficial oxidada e uniformizacdo da superficie. As chapas, duas a duas, com
dimensdes de aproximadamente 200 x 200 mm, foram montadas numa mesa de soldagem e

foram realizadas duas passagens com o laser, uma de cada lado da chapa (frente e verso).
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Tabela 14 - Parametros de velocidade e poténcia do laser.

Tratamento
Ndmero do Térmico de \Y P
ensaio Envelhecimento (mm/min.) (W)
pré-solda
1 Nao 3.000 1.400
2 Nao 3.000 1.600
3 Nao 1.200 1.600
4 Nao 1.200 1.400
5 Nao 1.200 1.800
6 Nao 3.000 1.800
7 Nao 1.800 1.800
8 Nao 2.400 1.800
9 Sim 1.200 1.800
10 Sim 1.800 1.800
11 Sim 2.400 1.800
12 Sim 3.000 1.800

Fonte: FANTON, 2013.

A velocidade do feixe utilizada foi de 1800 mm/minuto e a poténcia do laser de
1800 W, com fluxo de gés argdnio aplicado sobre a poca liquida a uma taxa de 30 litros/min.,

estes dados foram escolhidos com base de trabalhos anteriores (FANTON, 2013).

3.5 TRATAMENTO TERMICO

Inicialmente foram realizados testes para escolher a temperatura de envelhecimento
mais adequada para o aco 18Ni maraging 300 em diferentes temperaturas e tempos de
permanéncia em forno. Estes ensaios foram feitos nos fornos EDG 3P-S-7000,
EDGCON 3P-7000 e FESORPN-FLYEVER do departamento de materiais da Faculdade de
Engenharia de Guaratingueta.

Utilizou-se os seguintes pardmetros de tratamento térmico em cdps de tracao:
- Temperaturas: 450°C, 480°C e 520°C variando em * 2 °C;
- Tempos de permanéncia em forno: 300, 600, 900, 1.800, 3.600, 10.800 e 18.000 segundos;
- Resfriamento: ao ar.

Para a escolha da temperatura de envelhecimento mais adequada, corpos de prova de

tracdo foram tratados termicamente, como mostra a Tabela 15.
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Definido a melhor temperatura para o tratamento térmico de envelhecimento, com
base nos testes feitos para as rotas de envelhecimento, cdps do aco maraging foram
homogeneizados, solubilizados e envelhecidos nas diversas combinagdes destes tratamentos

térmicos como podem ser vistos nas Figuras 27, 28 e 29.

Tabela 15 - Rota de Tratamento Térmico de Envelhecimento.

Tratamento Térmico
Temperatura | Tempo Temperatura | Tempo Temperatura | Tempo

Q) © | P o © | P co s | P
300 1,2,3 300 | 10,11,12 300 | 19,20,21

600 45,6 600 | 13,14,15 600 | 22,23,24

900 7,8,9 900 | 16,17,18 900 | 25,26,27

450 1.800 | 28,28,30 480 1.800 | 31,32,33 520 1.800 | 34,35,36
3.600 | 46,47,48 3.600 | 49,50,51 3.600 | 52,53,54

10.800 | 55,56,57 10.800 | 58,59,60 10.800 | 61,62,63

18.000 | 37,38,39 18.000 | 40,41,42 18.000 | 43,44,45

Fonte: Autor.

Figura 27 - Tratamento térmico de Homogeneizagdo, Solubilizacdo e Envelhecimento.
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Fonte: FANTON, 2013.

Figura 28 - Tratamento térmico de Solubiliza¢ao e Envelhecimento.
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Figura 29 - Tratamento térmico de Envelhecimento.
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Fonte: FANTON, 2013.

3.6 NITRETACAO

A nitretac@o a plasma foi utilizada para melhorar as propriedades mecanicas em fadiga
e as caracteristicas superficiais como resisténcia ao desgaste, corrosao, etc.

Os cdps foram divididos em lotes para cada tipo de ensaio, tratamento térmico e solda,
como podem ser visto na Tabela 16.

Como ja foi mencionado, o aco maraging 300 tem suas propriedades mecanicas
melhoradas apds o tratamento térmico de envelhecimento, sendo assim, para algumas
condi¢cdes descritas na Tabela 16, foi feito o Tratamento Térmico de Envelhecimento
juntamente com o Tratamento Térmico de Nitretagdo a Plasma, sendo este processo possivel
devido as temperaturas alcancadas nos Tratamentos Termoquimicos a Plasma que podem

chegar a 480°C.

Tabela 16 - Cdps para Tratamento Termoquimico de Nitretacao.

Sem Trat. Homog/ | g/ ub/Env. | Solubilizado | Envelhecido
Térmico Solub.
Com | Sem | Com | Sem | Com | Sem | Com | Sem | Com | Sem
Solda | Solda | Solda | Solda | Solda | Solda | Solda | Solda | Solda | Solda
Tracao -- 6 -- 6 -- 6 -- 6 3 --
Fadiga -- -- -- -- -- -- -- -- 12 12
Impacto -- -- 12 12 -- -- 12 12 -- --

Fonte: Autor.

Os Tratamentos Termoquimicos de Nitretacdo a Plasma ocorreram em um reator a
plasma da empresa Metal Plasma, conforme Figura 30, os tratamentos foram feitos em uma

atmosfera controlada com mistura de gases a temperatura de 480 °C durante 3 horas.
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Figura 30 - Reator a plasma da empresa Metal Plasma.

Fonte: CARDOSO, 2011.

O equipamento utilizou uma fonte de tensdo/corrente DC-pulsada, camara a alto vicuo
feita em aco inoxiddvel, com um volume util de 120 L, um sistema de bombeamento “roots”
com uma vazdo de 150 m’/h, atmosfera interna do equipamento controlada com mistura de
gases contendo 75% N, — 25% H; a pressao de 370 Pa.

Para o processo, as amostras foram limpas e desengraxadas para evitar qualquer

contaminac¢do da superficie a ser nitretada.

3.7 ENSAIO DE TRACAO

As propriedades mecanicas do aco maraging foram avaliadas por meio de ensaios de
tracdo monotdnicas. Foram determinados, principalmente, os pardmetros de limite de
resisténcia a tracdo, limite de escoamento e alongamento.

Os ensaios de tragdo foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecanicos X-20 da
Divisdao de Ensaios Destrutivos do Instituto de Aerondutica e Espaco (ASA/IAE/DCTA), de
acordo com a norma ASTM E8M-95a, que rege sobre os ensaios de tracdo para materiais

metélicos a temperatura ambiente.
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O equipamento utilizado foi uma maquina de servo hidraulica MTS 810.23M, com
célula de carga com capacidade de 250 kN. A velocidade do deslocamento do cabecote foi de
1,0 mm/min. e taxa de aquisicdo de dados foi de 2 pontos por segundo.

O ensaio consistiu em fixar o cdp no conjunto de garras da mdaquina, o qual foi
tracionado de modo uniaxial, com velocidade controlada. Na Figura 31, pode-se observar o
posicionamento do cdp na miquina, inicio da estriccao e a ruptura total.

A maéquina fornece os dados de Forca [N] em funcdo da drea resistente e aumento do
comprimento (deformacdo) 1y [mm], os dados foram registrados para a construcdo dos
grificos de Tensdo x Deformacdo, tornando possivel analisar o comportamento do material ao

longo dos ensaios.

Figura 31 — Corpo de prova durante ensaio de tragdo: posicionado na maquina de ensaio (a);
mostrando estric¢do (b); e apds ruptura (c).

Fonte: Autor.

3.8 ENSAIO DE FADIGA

Os ensaios de fadiga foram realizados no Laboratério de Ensaios Destrutivos X-20 da
Divisdao de Ensaios Destrutivos do Instituto de Aerondutica e Espaco (ASA/IAE/DCTA), de
acordo com a norma ASTM E466-82.
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O equipamento utilizado para a realizacdo dos ensaios de fadiga foi uma unidade
servo-hidréaulica de ensaios mecanicos modelo MTS 810.23M, frequéncia do ensaio de 25Hz,
capacidade de carga de 250 kN com célula de carga dinamica.

Os ensaios foram feitos através de carregamento uniaxial ciclico, com uma razdo de
carga de fadiga de R = 0,1 até a fratura, ou 10° ciclos (considerado vida a fadiga infinita), o
critério de andlise para fratura se deu pela separacdo completa do corpo de prova. Os niveis de
carga maxima ciclica a serem aplicadas no ensaio de fadiga foram determinados a partir dos
resultados obtidos do ensaio de tragdo. O objetivo deste ensaio foi de obter as curvas S-N
(tensdo em fadiga em func¢do do nimero de ciclos até a ruptura) do material estudado, para

isto foram ensaiados 12 corpos de prova para cada situacdo como pode ser visto na Tabela 17.

Tabela 17 - Quantidade de cdp para ensaio de fadiga para o aco maraging.

CDPS
Com solda Sem solda
Sem Nitretaciao 12 12
Nitretado 12 12

Fonte: Autor.

Os corpos de prova foram fabricados conforme dimensdes mencionadas na Figura 25,
para se garantir resultados reprodutiveis nos ensaios, os cdps tiveram suas superficies
retificadas no Laboratério de Usinagem da Divisdo de Suporte Tecnolégico SUTEC do

(IEAvV/DCTA) e lixadas com lixas de granulometria #600 e #1.200.

3.9 MEDIDAS DE DUREZA

As medidas de dureza Vickers foram realizadas em um microdurémetro HMV-2T E
da marca SHIMADZU, instalado no Laboratério de Ensaios Mecanicos do Departamento de
Materiais e Tecnologia - FEG/UNESP. Na Figura 32, pode-se observar o Microdur6metro.

Para o ensaio de dureza por microindentagdo foi utilizado uma carga de 200 gf e

tempo de 5 segundos.
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Figura 32 - Imagem do Microdurémetro.

Fonte: UEPG, 2015.

Para o material envelhecido sem solda, as medidas de dureza foram obtidas na
superficie das amostras das diferentes condi¢des com 10 medidas de cada cdp e espagamento
superior a 30 um entre as medidas, como sugere a Norma ASTM E384-10e2.

O material soldado e nitretado teve suas medidas de dureza feitas a partir de amostras
cortadas em uma maquina ISOMET 1000 — BUEHLER a uma velocidade de 250 rpm. Apds o
corte, embutidos com o equipamento AROTEC PRE 30MI. Lixados com as lixas de # 220,
320, 400, 600 e 1200, e polidos com uma politriz DP-10 STRUERS PANAMBRA. Para
melhor visualizacdo, o material foi atacado quimicamente com Nital 5% por 10 segundos.

As medidas de dureza para a regido soldada foram obtidas, primeiramente, no sentido
transversal ao corddo de solda, percorrendo o substrato, a zona termicamente afetada (ZTA) e
o corddo de solda, respectivamente. Foram feitas duas linhas de indentacdo nesta direcdo:
linha transversal 1, foi realizada a 0,8 mm da superficie superior; linha transversal 2, foi
realizada préxima ao centro da solda. A segunda forma de andlise de dureza para a regido de
solda foi percorrendo longitudinalmente o corddo de solda, iniciando no topo da solda até
chegar a raiz. O esquema pode ser visto na Figura 33.

As medidas de dureza para o material nitretado foram feitas percorrendo do topo da
camada nitretada até o material base. As medidas foram espacadas no sentido horizontal de
0,03 mm entre as indentagdes. Para realizar as medidas proximas a superficie, nas amostras

nitretadas, as indentacOes foram realizadas conforme mostra a Figura 34.



Figura 33 - Indentacdo no corddo de solda do aco maraging 300, no sentido transversal.
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Figura 34 - Indentacdo da camada nitretada.
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3.10 ENSAIO DE IMPACTO

91

O ensaio de impacto foi realizado no Laboratério de Ensaios Mecénicos da Faculdade

de Engenharia de Guaratinguetd, Universidade Jilio de Mesquita Filho (FEG/UNESP), de

acordo com a norma ASTM E 23.

As quantidades de corpos de prova utilizados para o ensaio de impacto foram definidas

de acordo com as condi¢des microestruturais desejadas para o material, levando em

consideracdo a energia absorvida pela temperatura de ensaio, as temperaturas de ensaio

podem ser vistas na Tabela 18.
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Tabela 18 - Quantidade de corpos de prova e temperatura de ensaio.

Temperatura Material | Quantidade
°C) (Cdps)
- 196 Nitrogénio 30
-80 Gelo Seco 30
0 Gelo 30
24 Ambiente 30

Fonte: Autor.

Para a realizacdo do ensaio foi utilizado um pendulo de impacto MOHR
&FEDERHAFF modelo AC - PWS 30/15 com as seguintes caracteristicas: energia mixima
300 J; angulo do braco do pendulo 45°, massa do martelo 30 kg (Figura 35). Para refrigerar
utilizou-se uma caixa de isopor onde os cdps foram imersos com: nitrogénio liquido e acetona
para atingir temperaturas em torno de -196 °C; gelo seco e acetona para atingir temperaturas
em torno de -80 °C; gelo caseiro e acetona para atingir temperaturas em torno de 0 °C; e
temperatura ambiente em torno de 24 °C. Um termOometro Impac modelo IP-370TR, com
escala de -750 °C até 200 °C (precisdo de + 3 °C), foi utilizado para monitorar as variacdes de

temperatura antes do ensaio.

Figura 35 - Imagem da mdquina de ensaio de impacto.

Fonte: Autor.

O procedimento do ensaio estd de acordo com a Norma ASTM E 23. A metodologia

adotada para a realizacdo do ensaio seguiu os seguintes passos: os cdps foram identificados
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para garantir o controle apds a ruptura, colocados em um cesto dentro do refrigerador, ou
ordenados no isopor, permanecendo aproximadamente 15 minutos para homogeneizar a
temperatura de ensaio. Cada cdp foi retirado do recipiente refrigerador e colocado num
suporte bi-apoiado (como uma viga simples) sobre a base da maquina, o tempo da retirado do
material do refrigerador até o apoio da maquina foi inferior a 5 segundos, como recomenda a
norma. O martelo do péndulo - com uma borda de agco endurecido de raio especifico - é
liberado de uma altura pré-definida, causando a ruptura do corpo de prova pelo efeito da carga
instantanea. Os resultados foram organizados em um grifico de Energia Absorvida por

Temperatura de Ensaio.

3.11 MEDIDAS DE RUGOSIDADE

A andlise de rugosidade foi feita com a finalidade de verificar a rugosidade superficial
dos corpos-de-prova antes e apds tratamento de nitretacdo a Plasma, os ensaios foram
executados no Laboratério do Departamento de Materiais e Tecnologia, Faculdade de
Engenharia, Campus de Guaratinguetd, UNESP (FEG/UNESP), de acordo com a norma
ABNT NBR 6405.

O equipamento utilizado foi um rugosimetro Mahr modelo MarSurf M 300, como

pode ser visto na Figura 36.

Figura 36 — Rugosimetro MarSurf M300.

Fonte: Autor.

As medidas de rugosidade foram realizadas na superficie do cdp de tracdo, fadiga e

impacto, com cutoff de 0,8 mm e comprimento total de medicdo de 4 mm (5 x cutoff), leitura
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com ponta de diamante com raio de ponta de 0,2 um, filtro Gauciano robusto diferenciado. As
medidas foram realizadas perpendicular ao sentido de laminagao.

Através destas medidas pode-se identificar as irregularidades que se encontravam
presentes na superficie do material j4 tratado para ensaio.

Foram coletados os parametros de rugosidade: rugosidade média (R,); rugosidade
média da distincia entre o pico mais alto e o mais baixo do vale (R,); rugosidade maxima

entre pico e vale (Rpax ); € rugosidade total (R;), as medidas foram obtidas em micrometros.

3.12 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

Para a caracterizacdo microestrutural do aco maraging 300, amostras das diferentes
rotas de tratamento térmico, atacadas quimicamente, foram observadas por microscopia 6ptica
e microscopia eletronica de varredura (MEV). Foram analisadas amostras com e sem solda e a

superficie de fratura dos corpos de prova.

3.12.1 Metalografia

A preparacio metalografica das amostras foi realizada através de técnicas
convencionais seguindo os processos normatizados pela ASTM E 3-10 (2007) de
seccionamento, embutimento, lixamento, polimento, realizados no Laboratério de
Metalografia do DMT/FEG/UNESP. Foram usadas lixas com granulometria de # 220, 320,
400, 500, 600, 800, 1.000 e 1.200. O polimento foi realizado com OP-U Suspension
(0,25pum), fabricagdo STRUERS. Para revelar a microestrutura das amostras utilizadas no
estudo, através de microscopia Optica, foi utilizado ataque quimico com os reativos Nital entre
5 e 17%, metabisulfito de sédio 10% e Fry Modificado (COLPAERT, 2008; MERWIN,
2009).

3.12.2 Ataque Quimico e Microscopia Optica

O reativo Nital € composto de uma solu¢do de acido nitrico em dlcool etilico com
concentracdo de 15%. O ataque foi feito através do esfregamento da superficie polida da

amostra, por um intervalo de tempo que varia de 30 a 40 segundos. O reativo Nital foi usado
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para distinguir contornos de grao e outros detalhes microestruturais (KARELOVA, 2008;
MERWIN, 2009).

O reativo metabisulfito de sédio é uma solugdo aquosa de 10% de Na,S,0s diluido em
agua destilada. O ataque quimico foi realizado imergindo a amostra no reagente e agitando
levemente para otimizar a reagdo durante o tempo de 25 a 30 segundos. O reativo tem por
finalidade isolar a austenita (revelada na cor branca) das demais fases na matriz do material
(revelados em cores escuras).

O reativo Fry modificado € uma variagdo do reagente Fry que tem em sua composicao
o cloreto de cobre, que aplicado a superficie polida do material revela a martensita e
precipitados na matriz do material (BRAMFITT, 2002), ja o reativo Fry modificado além de
revelar a martensita também evidéncia a austenita na matriz do aco (CABEZA, 2013). A
composi¢ao quimica para o reagente utilizado foi 150 mL dgua, 50 mL HCI, 25 mL HNOj e
1g CuCl,. O ataque € feito por imersao da superficie polida da amostra no reagente, por um
intervalo de tempo de 10 segundos.

O reagente Vilella tem como composicio bdsica de 5 ml Acido Cloridrico, 1 g Acido
Picrico e 100 ml Alcool Etilico. O ataque foi feito através de imersdo na amostra polida, por
um intervalo de tempo que varia de 5 a 10 segundos. O reativo Vilella é utilizado para revelar
a estrutura martensitica (CARVALHO, 2012).

Todas as imagens obtidas foram realizadas no Laboratério de Anélise de Imagens de
Materiais (LAIMAT) do Departamento de Materiais e Tecnologia - FEG/UNESP. As imagens
foram fotografadas em campo claro, utilizando um microscépio 6ptico NIKON MODELO
EPIPHOT 200, acoplado a um PC e a uma camera digital AXIO CAM 1CC3 ZEISS, usando-
se o software AXIO VISIO - ZEISS.

3.12.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

As imagens foram realizadas no Laboratério de Microscopia Avancada (LMA) do
Departamento de Materiais e Tecnologia - FEG/UNESP. O equipamento utilizado foi um
Microscépio de Varredura Zeiss EVO LS-15. O gés utilizado na cdmara foi nitrogénio com
grau 5.0 (pureza de 99,99%). Foram amostrados sinais de elétrons retroespalhados (BSE)

utilizando o detector Zeiss 4Q-BSD. O equipamento pode ser visto na Figura 37.
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As amostras seccionadas foram limpas através do equipamento de ultrassom, imersas
em acetona por 5 minutos, para eliminar as impurezas e contaminacdo na superficie de
andlise.

Foram feitas andlises fractograficas da amostra com diversas ampliagdes. As imagens
foram capturadas com uma camera da marca Edwards 100CM3, serie 5049905, em vdrias

regides das superficies das amostras, armazenada em formato TIFF.

Figura 37 — Equipamento de analise por Microscopia Eletronica de Varredura e EDS.

Fonte: Autor

3.12.4 Microanalise por Energia Dispersiva de Raios X (EDS)

No Laboratério de Microscopia Avangcada (LMA) do Departamento de Materiais e
Tecnologia - FEG/UNESP, foram realizadas microandlises por energia dispersiva. O
equipamento utilizou um detector de microandlise por energia dispersiva de raios-X Inca x-act
da Oxford Instruments montado no microscépio eletronico de varredura Zeiss EVO LS-15 e
controlado pelo sistema Inca Energy 250. O equipamento pode ser visto na Figura 37.

O ensaio de microandlise por energia dispersiva foi realizado em corpos de prova
soldados e sem solda, nitretadas e sem nitreta¢do, condi¢c@o de tratamento térmico envelhecido

a 480 °C por 3 h, para identificar os picos dos elementos contidos na estrutura € em amostras
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soldadas e nitretadas para analisar como o processo de soldagem e nitretacdo afetaram o

material.

3.12.5 Difracao de Raios X

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Difragdo de Raio X da Divisdo de
Ensaio Destrutivos do Instituto de Aerondutica e Espaco — AMR/TAE/DCTA. O equipamento
utilizado de marca Rigaku modelo Ultima IV, utilizado um tubo de cobre com radiacdo K, do
Cu de 0,154 nm.

A difracdo por raios X foi utilizada no aco maraging para identificar as fases presentes
em sua microestrutura e auxiliar outras técnicas utilizadas neste trabalho, como identificar a
austenita retida e composi¢ao quimica. Esta técnica também foi utilizada para identificar os
compostos formados na camada nitretada.

As fases cristalinas foram identificadas através de picos utilizando padrdes
difratométricos individuais para cada fase disponibilizados em arquivos eletronicos da JCPDS

(Joint Committee of Poeder Diffraction Standards).
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Através do laudo fornecido pelo Laboratério Quimico de Caracterizacdo Mecanica

LQCM / AMR-L / IAE, pode-se afirmar que os elementos nas amostras das Ligas I e Liga 2

encontram-se dentro da composi¢do especificada para o ago maraging 300, conforme a norma

AMS 6514F (2005) e AMS 6521A, respectivamente. As composicdes quimicas podem ser

vistas na Tabela 19. A chapa da Liga 2 foi utilizada apenas para corpos de prova de impacto,

por ter maior espessura (6 mm).

Tabela 19 - Composi¢ao quimica da liga de ago maraging 300, porcentagem em peso.

Elemento
Quimico
C
S
P
Si
Mn
Cr
Ni
Mo
Co
Al
Ti
Cu
Ca
Zr

Liga 1

< 0,007

< 0,002

< 0,004

<0,02
0,01 £0,03
0,06 £ 0,02
18,58 +0,06
4,67 +0,31
9,35+£0,27

0,087 + 0,003

0,66 +£0,03

< 0,01

Norma
AMS 6514F

0,03 max.
0,01 max.
0,01 max.
0,10 max.
0,10 max.
0,50 max.
18,00 - 19,00
4,60 - 5,20
8,50 -9,50
0,05-0,15
0,50 - 0,80
0,50 max.

Liga 2

0,01
0,007
0,002

0,05

0,01

0,04
17,87

4,84

9,41

0,14

0,76
0,04

<0,01

Norma
AMS 6521A

0.03 max.
0,01 max.
0,01 max.
0,01 max.
0,01 max.
18,00 - 19,00
4,60 - 5,20
8,50 -9,50
0,05-0,15
0,05 - 0,08
0,05 max.
0,02 max.

Fonte: LQCM /IAE, 2010; SANTOS, 2001.

4.2 ESCOLHA DA TEMPERATURA DE ENVELHECIMENTO

Conforme mencionado no item 3.5, através dos estudos iniciais para se determinar a

temperatura de envelhecimento mais adequada pelas rotas de tratamento térmico de

envelhecimento, pode-se verificar os resultados de limite de escoamento, limite de resisténcia
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e alongamento obtidos para cada grupo de temperatura como mostra as Tabela 20 e os

graficos da Figura 4.1 e 4.2.

Tabela 20 - Resultados do ensaio de tracdo versus tempo de permanéncia em forno para o aco
maraging 300 nas diferentes temperaturas de envelhecimento.

Temperatura de 450°C Temperatura de 480°C Temperatura de 520°C
Tempo Lir.nitAe d? Alongamento Lil.nitf d? Alongamento Lil.nitf d? Alongamento
(s) Resisténcia (%) Resisténcia (%) Resisténcia (%)
(MPa) (MPa) (MPa)
Média | Dv. Pd. | Media | Dv. Pd. | Média | Dv. Pd. | Media | Dv. Pd. | Média | Dv. Pd. | Media | Dv. Pd.
300 1.178 0 13,8 0,0 1.280 51 11,7 0,5 1.439 40 11,5 0,7
600 1.209 44 12,2 0,4 1.367 50 12,4 0,7 1.450 40 10,9 0,1
900 1.273 49 13,4 1,0 1.407 34 10,9 0,6 1.545 47 10,8 0,7
1.800 | 1.319 56 12 0,5 1.495 42 11,4 0,4 1.654 42 9,6 0,3
3.600 | 1.411 49 10,9 2,2 1.577 45 10,6 0,2 1.759 30 9,5 0,2
10.800 | 1.820 15 9,7 0,4 1.879 45 9,5 0,2 1.893 8 8,6 0,1
18.000 | 1.919 7 9,6 0,1 1.963 26 9,8 0,4 1.898 21 9,2 0,1

Fonte: Autor.

A Tabela 20 mostra, para a temperatura de 450 °C, um significativo aumento da
resisténcia, principalmente a partir de tempos de 10.800 segundos (3 horas) atingindo seu
maximo a 18.000 segundos (5 horas), com limite de resisténcia de 1.919 MPa. O alongamento
a tempos mais baixos mostra seu valor maximo medido, cerca de 14 % a 300 segundos (5
minutos), isto vai ao encontro com a teoria geral para o mecanismo de endurecimento por
precipitacdo quanto menor a resisténcia, maior a ductilidade.

Para a temperatura de 480 °C observa-se o mesmo fendmeno de endurecimento e
alongamento mostrado na temperatura de envelhecimento de 450 °C, porém os valores
maximos obtidos sdo superiores para o limite de resisténcia, 1.963 MPa.

Se compararmos a temperatura de 520 °C com as temperaturas de 450 °C e 480 °C,
pode-se verificar que seu aumento de resisténcia é mais uniforme, porém atingindo os valores
maximos de resisténcia em torno de 18.000 segundos (5 horas). A tendéncia é que a partir
deste tempo inicie-se o superenvelhecimento no aco.

Pode-se observar para o grafico da Figura 38, limite de resisténcia x tempo de
envelhecimento, o aumento da temperatura de envelhecimento acelera a elevacao do limite de
resisténcia a tracdo, principalmente em tempos até 3.600 segundos (1 hora). A partir de
10.800 segundos os valores de resisténcia convergem para cerca de 1.900 MPa,

principalmente para a temperatura de 520 °C.
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O répido crescimento da resisténcia até tempos de 3.600 segundos acontece devido a
reacdo de precipitacdo que sdo muito mais rapidos que a reacdo de reversdo da austenita para
o aco maraging 18Ni (300), apds 1 hora as reagdes de precipitacdo e reversdo que produzem
austenita comecam a competir entre si, percebe-se que as taxas de crescimento de resisténcia

diminuem (ROHRBACH, 1990; ANDRADE, 1987; PADIAL, 2002).

Figura 38 - Limite de resisténcia versus tempo de permanéncia em forno para o ago
maraging 300 nas diferentes temperaturas de envelhecimento.
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Fonte: Autor.

O acréscimo de resisténcia gerado pelo envelhecimento a tempos em torno de 18.000
segundos para todos as temperaturas de envelhecimento, mostram que o aumento de
resisténcia segue uma tendéncia assintdtica na inclinagdo da curva, acrescentando muito
pouco nos valores de resisténcia, ndo justificando o gasto de energia adicional necessdria para
obté-la, o endurecimento se estabiliza chegando quase a constincia, onde longos tempos de
permanéncia em forno pode atingir o superenvelhecimento do material, o
superenvelhecimento ¢ uma funcdo da temperatura e do tempo em forno (SCHMIDT,1990;

SHA, 2009; LOPES, 2007).
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Como se pode observar no grafico da Figura 39, deformacgdo versus tempo de
envelhecimento, a temperatura de 480°C mostra valores de alongamento bem préximos da
temperatura de envelhecimento a 520 °C, em 18.000 segundos, com um pequeno ganho no
alongamento para a temperatura sobressaindo de 480 °C. Desta forma, escolheu-se a

temperatura de 480 °C para realizar o envelhecimento neste trabalho.

Figura 39 - Deformacdo versus tempo de permanéncia em forno para o ago maraging 300 nas
diferentes temperaturas de envelhecimento.
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Fonte: Autor

O ganho de resisténcia e alongamento em funcdo da temperatura e tempo de
permanéncia em forno, na temperatura de 480 °C, mostrara-se mais significativo devido os
altos niveis de endurecimento e alongamento se comparado com as temperaturas de 450 e
520 °C. O tratamento de envelhecimento a temperatura de 480 °C teve melhor resultado se
comparado as outras temperaturas no tempo de 18.000 segundos em termos de resisténcia e
deformacao, sobressaindo das demais temperaturas. Este foi o critério utilizado para seguir
com a pesquisa para os tratamentos térmicos: Homogeneizagdo, Solubilizacdo e

Envelhecimento na condi¢ao de tempo e temperatura escolhida.
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Resultados obtidos pelos ensaios de tracdo podem ser confirmados ao se analisar os
resultados obtidos nos ensaios de dureza. Como mostra a Tabela 21 e a Figura 40, onde se

pode observar a mesma tendéncia do grafico da Figura 38.

Tabela 21 - Dureza Vickers (HV) versus tempo de permanéncia em forno para o ago
maraging 300 nas diferentes temperaturas de envelhecimento.

Tempo 450°C 480°C 520°C
(8) | Média (HV) | Desv. Pad. | Média (HV) | Desv. Pad. | Média (HV) | Desv. Pad.
300 430 10 519 8 553 15
600 454 7 539 8 580 9
900 480 6 561 7 600 10
1800 528 7 566 10 607 11
3600 553 10 557 9 622 14
10800 564 16 660 20 690 19
18000 647 12 705 11 647 11

Fonte: Autor.

As medidas de dureza foram obtidas aleatoriamente, espagadas de 30 um, conforme
norma ASTM E384-10e2. Os valores apresentados na Tabela 4.5 mostram a média e o desvio

padrao obtidos de cada 10 pontos para cada cdp. Foram utilizados 3 cdps para cada condigao.

Figura 40 - Resultado de dureza Vickers versus tempo de permanéncia em forno para o aco
maraging 300 nas diferentes temperaturas de envelhecimento.
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103

O gréfico da Figura 40 mostra que o processo de envelhecimento ocorre rapidamente
até o tempo de 1.800 segundos, mostrando uma rdpida elevacdo nos valores de dureza, e
depois continua atuando mais lentamente. Para a temperatura de 520 °C o processo parece
acelerar-se, atingindo um méaximo em torno de 10.800 segundos (3 horas).

Analisando-se, ainda, a Figura 40, pode-se afirmar que a maior dureza registrada foi a
480 °C para o tempo de 18.000 segundos (5 horas). Este resultado estd de acordo com vérios
autores que indicam a temperatura de 480 °C como a mais apropriada para os processos de
envelhecimento nos acos maraging (SCHMIDT,1990; INCO, 1976; FLOREEN, 1968;
PADIAL, 2002; SHA, 2009).

A dureza do aco obtida para uma temperatura de envelhecimento de 520 °C e 10.800
segundos foi proxima a 690 HV, enquanto a dureza médxima obtida para envelhecimento a
480 °C e 18.000 segundos foi préximo de 704 HV. Foi registrado um decréscimo na dureza
com o aumento do tempo de envelhecimento a 520 °C, este fendmeno pode ocorrer devido ao
processo de aumento no tamanho dos precipitados ou a formagdo de austenita revertida
(PADIAL, 1994).

Através dos resultados obtidos nas rotas de envelhecimento, utilizou-se a combinagao
dos tratamentos térmicos de Homogeneizagdo, Solubilizacdo e Envelhecimento na condi¢dao
escolhida, combinando de tal forma a encontrar a melhor situacdo para as propriedades

mecanicas em tracdo. Como pode ser visto na Figura 41.

Figura 41 - Sequéncia de pesquisa para os tratamentos térmicos para o aco maraging 300.

v v N
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480°C

Fonte: Autor.
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4.3 ENSAIO DE TRACAO

Os resultados aqui apresentados relacionam os ensaios de tragdo para o aco maraging
nas condi¢des Homogeneizados, Solubilizados e Envelhecidos, nas condi¢des soldadas e sem
solda, como podem ser vistos nos graficos das Figuras 42, 43, 44, 45, 46 e 47.

Para cada condicdo foram ensaiados 3 (trés) cdps, os gréaficos a seguir mostram a
condicdo que melhor representou a media dos valores ensaiados. Pode-se visualizar na
Figura 42, aco maraging sem solda com tratamento térmico de envelhecimento, observa-se
para o ensaio de tragdo o valor maximo de, aproximadamente 2.000 MPa e o valor de,

aproximadamente 10% de alongamento, valores tipicos para esta condi¢do.

Figura 42 — Curva tensdo versus deformagdo do aco maraging 300 sem solda, condicao
envelhecido a 480 °C por 18.000 s.

m 4E0°C por 18000s]

Tensao (MPa)

Fonte: Autor

A Figura 43, apresenta a condi¢do sem solda e com tratamento térmico de
Solubilizacido e Envelhecimento, o valor de tensd@o diminui comparado a Figura 42 de 1.900
MPa para aproximadamente 1.800 MPa, porém o valor do alongamento aumenta para 12%.
Esta diferenca na relagdo tensdao x alongamento € coerente para os acos que, a0 aumentar o
valor da resisténcia, diminui o valor do alongamento devido o ancoramento de discordancias

junto aos precipitados originados no tratamento térmico de envelhecimento.
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Figura 43 — Curva tensao versus deformag¢do do ago maraging 300 sem solda, condicdo
solubilizado e envelhecido.
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Fonte: Autor

O grafico da Figura 44 mostra uma queda ainda maior no valor da tensdo, de
aproximadamente 100 MPa para o valor de 1.700 MPa, obtido no aco maraging sem solda

com tratamento térmico de Homogeneizagdo, Solubilizacao e Envelhecimento.

Figura 44- Curva tensdao deformacdo do ago maraging 300 sem solda, condi¢do
homogeneizado, solubilizado e envelhecido.
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Este processo de tratamento térmico foi sugerido para a obtencdo do melhor resultado
quando se tem estruturas brutas de fusdo ou dendritas, devido a solda. O tratamento de
homogeneizacdo recupera a estrutura de graos do aco maraging no caso do material ter
sofrido alguma alteracdo em sua estrutura. Logo apds o tratamento de homogeneizagao,
aplicou-se o tratamento térmico de solubilizacdo, obtendo uma matriz martensitica ductil, e
em seguida o material foi envelhecido para se atingir niveis de endurecimento desejados.
Porém, nota-se que, além da reducdo na resisténcia, hd uma diminuicdo também na
ductilidade. As altas temperaturas praticadas na homogeneizacdo parecem ter produzido
crescimento de grao na estrutura do ago.

Analisando o material sem solda e o material soldado na condicdo Envelhecido, pode-
se observar que ndo houve perda de resisténcia para o material soldado, apesar da zona
fundida (ZF) e da zona termicamente afetada (ZTA) ter uma estrutura diferenciada do
material de base. Os valores de tensdo no grifico da Figura 45 para o aco 18Ni 300 atingiu

aproximadamente 1.950 MPa e alongamento em torno 10%.

Figura 45 - Curva tensdo deformacdo do aco maraging 300 soldado, condicdo: de
envelhecido.
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Fonte: Autor

O mesmo acontece para o griafico da Figura 46, valores um pouco maiores se
comparados com o material sem solda tratado termicamente na condi¢do Solubilizado e
Envelhecido devido a ZTA da solda, valores de tensao em torno de 1.850 MPa, o
alongamento reduziu para cerca de 6%, indicando que o material teve dificuldade em se

deformar plasticamente.
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Figura 46 - Curva tensao deformagdo do aco maraging 300 soldado, condicdo solubilizado e
envelhecido.
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Para o material soldado, na condi¢do Homogeneizada, Solubilizada e Envelhecida, nao
se nota alteracdo dos valores de tensdo, como pode ser visto no grafico da Figura 47,
comparadas com a mesma condi¢do sem solda, porém nota-se uma diminui¢do na ductilidade,

indicando que h4 altera¢do na microestrutura na regido da solda.

Figura 47 - Curva tensdo deformacdao do aco maraging 300 soldado, condicao
homogeneizado, solubilizado e envelhecido.
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O gréfico da Figura 48 compara o Limite de Resisténcia para as condi¢des soldadas e

sem solda para o agco maraging 300.

Figura 48 - Limite de resisténcia do aco maraging 300 soldado e sem solda, com os
tratamentos térmicos.
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Fonte: Autor.

Pode-se observar no grafico da Figura 48 que a condi¢do de tratamento térmico de
envelhecimento para o aco maraging sem solda alcangou o nivel mais alto de resisténcia se
comparado com os outros tratamentos térmicos. As abreviaturas utilizadas na Figura 48, 49
e 50, sdo: H/S/E - material Homogeneizado, Solubilizado e Envelhecido; S/E - material
Solubilizado e Envelhecido; e E - material Envelhecido.

Ha uma regido préxima da ZF da solda, para o aco maraging, como pode ser vista no
capitulo 2.4.2 (Solda dos acos Maraging), que sofre aquecimento durante a soldagem, pode-se
considerar a zona afetada pelo calor com trés zonas distintas, a regido mais perto da solda
(regido austenitica), a segunda com duas fases: austenita + campos de ferrita, e por dltimo a
zona que experimentaram temperaturas de cerca de 480 °C. Estas regides de solda podem
sofrer alteracdes e podem gerar uma reducdo de resisténcia devido a fusdo do material base,
apos o resfriamento haverd a formagao de dendrita e retencio de austenita, que também reduz
a resisténcia.

Percebe-se que o material solubilizado e envelhecido soldado foi mais resistente que o

material sem solda, porém ao observar os resultados da Tabela 22, os valores mostram-se
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proximos, considerando o desvio padrdo, ndo sendo uma tendéncia na diferenca apresentada
na Figura 48 e Figura 49.

No gréfico da Figura 49, o tratamento térmico de envelhecimento para o ago maraging
300, sem solda, mostrou o melhor Limite de Escoamento, se comparado com os demais
tratamentos térmicos. A queda na resisténcia pode ser vista de igual forma do gréifico

analisado para a Figura 48.

Figura 49 - Limite de escoamento do ago maraging 300 soldado e sem solda, com os
tratamentos térmicos.
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Fonte: Autor.

O gréfico da Figura 50 mostra que o maior alongamento foi observado na condi¢do de
tratamento térmico S/E do a¢o maraging sem solda, a tendéncia esperada seria de que o
material sem solda H/S/E tivesse maior valor, porém, devido a camada de 6xidos gerada pela
alta temperatura de homogeneizacdo, havendo uma possivel difusdo de solutos nesta regido
fragilizando o material, os valores podem ser vistos na Tabela 22.

O ac¢o maraging soldado também mostrou alteracdo dos valores encontrados, onde o
material soldado e envelhecido atingiu niveis de alongamento superiores ao material S/E e o
material H/S/E, isto devido a quebra dos cdps ndo ocorrer na solda (regido de concentracdo de
defeitos), apresentando estric¢do igual do material sem solda, apenas 1 cdp quebrou na solda

explicando o alto desvio padrdo, como pode ser visto na Figura 50 e Tabela 22.
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O material soldado S/E e H/S/E mostraram alongamento inferior comparado com o
material soldado envelhecido, devido o efeito da difusdo atbmica que ocorre com o aumento
da temperatura, os solutos migraram para a regido de menor energia livre (defeitos da solda),
aumentando a fragilidade destas regides, este efeito foi mais significativo para o material
homogeneizado, devido a maior temperatura de tratamento térmico e consequentemente maior
difusdo atdmica, mostrando valores de alongamento menores que o material solubilizado

como pode ser visto na Tabela 22 e Figura 50.

Figura 50 - Alongamento do ago maraging 300 soldado e sem solda, com os tratamentos
térmicos.

I Sem Solda
[ Soldado

Alongamento (%)

E S/E H/S/E
Tratamento Térmico

Fonte: Autor.

A Tabela 22 mostra os resultados dos ensaios de tragdo executados para o material
soldado e sem solda. Foram obtidos o Limite de Resisténcia, Limite de Escoamento, € o
Alongamento do material maraging 300 para os tratamentos térmicos realizados onde: a letra

(H) representa a Homogeneizacgdo, (S) a Solubilizacdo e (E) o Envelhecimento.
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Tabela 22 — Resultados do ensaio de tra¢do para o agco maraging 300 para as combinacdes de
tratamentos térmicos.

Limite Resisténcia Limite Escoamento Alongamento
Media Dv. Pd. Media Dv. Pd. Media Dv. Pd.

cop (MPa) (MPa) (%)
g E 1.906 17 1.854 69 8,3 2,4
§ S/E 1.854 53 1.816 91 6,7 0,8
3 H/S/E 1.612 16 1.597 12 5,7 0,5
S E 1963 26 1.876 8 9,8 0,4
§ S/E 1.775 24 1.748 38 11,1 0,8
S H /S/E 1.659 12 1.651 12 7,9 0,2

Fonte: Autor.

Os gréficos a seguir mostram ensaios de tracdo para o material nitretado. Nota-se que
a nitretacdo tem um efeito sobre a ductilidade, havendo uma redu¢do no alongamento devido
o endurecimento superficial, gerando uma fragilidade da camada nitretada. Todas as
condicdes descritas nos graficos a seguir, sofreram tratamento térmico de envelhecimento
devido ao tratamento superficial de nitretacdo a plasma na temperatura de 480 °C. As
situagdes foram combinadas de tal forma a encontrar a melhor condi¢do para as propriedades

mecanicas em tra¢ao, como pode ser observada na Tabela 23.

Tabela 23 — Combinagdo de tratamento térmico e termoquimico de nitretacdo para ensaio de
tracdo do aco maraging 300.

Qtdade  Condicdo Trat. Térmico

6 sem solda -------eeeee-

6 sem solda Solubilizado
6 sem solda Solub./Env.
6 sem solda  Hom./Solub.
3 soldado Envelhecido

Fonte: Autor.

O gréfico da Figura 51 mostra o material nitretado e envelhecido devido a temperatura
de tratamento de superficie. Comparando com a Figura 42, nota-se um aumento na resisténcia
de aproximadamente 100 MPa, porém uma reducao consideravel é percebida no alongamento,

cerca de 2%.
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Figura 51 — Curva tensdo deformac¢ao do aco maraging 300 sem solda e nitretado, condigao:
envelhecido através da nitretacao.
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Fonte: Autor.

O gréfico da Figura 52 mostra a condi¢do solubilizada e envelhecida no processo de
nitretacdo a plasma. Comparando-se com o grafico da Figura 43 pode-se observar uma

reduc¢do na deformacdo, aproximadamente 5%, enquanto a resisténcia aumento 150 MPa.

Figura 52 - Curva tensdo deformacdo do ago maraging 300 sem solda e nitretado, condi¢do:
solubilizado e envelhecido através da nitretagao.
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Fonte: Autor.
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O grafico da Figura 53 mostra o aco maraging soldado e nitretado, com tratamento
térmico de solubilizacdo e envelhecimento. Para esta condi¢do o tratamento térmico de
envelhecimento foi feito antes da nitretacdo e depois através do tratamento de superficie na
temperatura de 480 °C, este procedimento visou entender o efeito da combinacdo do
tratamento térmico na resisténcia e na deformacdo. Comparando-se com a Figura 52, houve

uma reducio na deformag¢@o do material, porém um aumento na resisténcia.

Figura 53 - Curva tensdo deformacdo do ago maraging 300 sem solda e nitretado, condi¢ao:
solubilizado, envelhecido e envelhecido através da nitretacao.
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Fonte: Autor.

Os valores de tracdo para o material nitretado e sem solda na condi¢cdo
homogeneizado, solubilizado e envelhecido pelo processo de plasma, mostra um aumento de
aproximadamente 100 MPa com valor maximo de 1.800 MPa, a mesma tendéncia que os
materiais nitretados sem solda sofreram comparados com o material sem nitretagdo sem solda,
como mostra a Figura 54. A perda na deformacdo também mostra a mesma tendéncia, uma
redu¢do na deformacdo de aproximadamente 2%, comparado com o material homogeneizado,

solubilizado e envelhecido (Figura 47).
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Figura 54 - Curva tensdo deformacdo do ago maraging 300 sem solda e nitretado, condigao:
homogeneizado, solubilizado e envelhecido através da nitretagdo.
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Fonte: Autor.

Quando se associa a solda e a nitretacdo, a perda da ductilidade € ainda mais
acentuado. No entanto, nota-se também que o limite de resisténcia e escoamento permanecem
praticamente inalterado, quando se compara com a condicdo sem solda e sem nitretacao.

Como mostra a Figura 55.

Figura 55 - Curva tensdo deformac¢do do aco maraging 300 soldado e nitretado, tratamento
térmico: envelhecido e envelhecido através da nitretacao.
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Fonte: Autor.
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A reducd@o no alongamento no ago maraging soldado ndo significa necessariamente
que houve fragilizacdo do material, mas, como a dureza e a resisténcia na zona fundida
diminuiram com a solda, a deformacédo plastica deve se concentrar nesta pequena drea, dando
a impressdo de que o material se tornou fragil.

A Figura 56 mostra os valores de limite de resisténcia para o aco maraging 300
nitretados soldados e sem solda, pode-se observar que o efeito da nitretacdo uniformizou os
valores de resisténcia para todas as condi¢des de tratamento térmico, aproximadamente 2.000
MPa, devido a camada de nitretos e a zona de difusdo conferir o mesmo efeito para todas as

condigdes, os valores podem ser observados na Tabela 24.

Figura 56 — Limite de resisténcia do ago maraging 300 nitretado soldado e sem solda, com os
tratamentos térmicos.
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Fonte: Autor.

Para a Figura 57, observa-se o mesmo efeito gerado pela camada nitretada e zona de
difusdo do nitrogénio no substrato vista na Figura 56, porém com reducdo de
aproximadamente 200 MPa, variando muito pouco entre as condi¢des de tratamento térmico,
o desvio padrao dos valores médios evidenciam ainda mais a pequena diferenca entre as

condig¢des descritas no grafico, como pode ser visto na Tabela 24.
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Figura 57 — Limite de escoamento do aco maraging 300 nitretado soldado e sem solda, com os
tratamentos térmicos.
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Fonte: Autor.
Como era de se esperar, os valores de alongamento medidos foram menores se

comparado com o material sem nitretacdo nas mesmas condig¢des, isto devido a camada de

nitretos ser de alta dureza e pouca deformabilidade, os valores estdo contidos na Tabela 24.

Figura 58 — Alongamento do aco maraging 300 nitretado soldado e sem solda, com os
tratamentos térmicos.
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Fonte: Autor.
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Pode-se observar também (Figura 58) que as condi¢des que sofreram duplo
envelhecimento, tiveram uma redu¢do ainda maior no alongamento, como pode ser visto nas
condi¢cdes: sem solda solubilizado, envelhecido e envelhecido através do processo de
nitretacao; e o material soldado envelhecido e envelhecido pelo processo de nitretacao.

A Tabela24 mostra os resultados dos ensaios de tracdo executados para o material
soldado e sem solda com tratamento de superficies de nitretacdo a plasma, foram obtidos o
Limite de Resisténcia, Limite de Escoamento, e o Alongamento do material maraging 300
para os tratamentos térmicos de Homogeneizacao (H), Solubiliza¢do (S) e Envelhecido (E).
Somente a condi¢do Soldada e Envelhecimento (SE) foi feito para compara¢cdo com o material

sem solda.

Tabela 24 - Resultado do ensaio de tracdo para o agco maraging 300 nitretado para as
combinacdes de tratamento térmico.

Limite Resisténcia Limite Escoamento Alongamento

Trat. Media Dv-Pd.  Media Dv-Pd.  pedia  Dv.Pd.
Term. (MPa) (MPa) (%)

Sem Trat. 1.922 14 1.758 50 7,6 0,3
S/E 2.011 13 1.808 23 6,2 0,9
H/S 1.901 23 1.764 27 6,4 0,4
S 1.926 11 1.762 43 7,2 0,4
SE 1.953 3 1.706 18 4,2 0,1

Fonte: Autor.

4.4 ENSAIO DE FADIGA

Os resultados obtidos através dos ensaios por fadiga foram feitos por carregamento
uniaxial ciclico, o material analisado foi o aco maraging 300 com tratamento térmico de
envelhecimento a 480 °C por 3 h de permanéncia. Foram ensaiados corpos de prova com e
sem solda, para o material com e sem nitretagao.

Os graficos foram plotados em curvas S-N (curva de Wohler) em escala logaritmica
utilizando o ajuste dos pontos por regressao linear. As tabelas foram construidas através dos
valores médios de cada condicdo. Os ensaios foram feitos com amplitude de tensdao de 300 a
1.500 MPa, o critério para vida infinita foi o corpo-de-prova atingir ou ultrapassar a
quantidade de 10° ciclos. Para cada condi¢do foi feito um comparativo para se analisar a

influéncia da solda e do tratamento de superficie tornando mais claro a andlise dos resultados.
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O efeito da solda pode ser visto na Figura 59 e Tabela 25, quando comparado o
material soldado com o material sem solda. Como era de se esperar, o material sem solda
suporta um nimero de ciclos bem maiores do que o material soldado. Nota-se também que o

limite de fadiga considerado neste trabalho para o agco sem solda é cerca de 150 MPa superior.

Tabela 25 — Valores do nimero de ciclos até a ruptura por nivel de tensdo do ensaio de fadiga
do agco maraging 300 sem solda e soldado.

TENSAO MAXIMA NO CICLO DE CARGAS (MPa)

1500 1300 1100 900 800 700 600 500 450 400
SEM 13.702 25.960 45.275 146.370 503.265 563.662 1.000.000
N2 DE SOLDA
CICLOS com
SOLDA 1.130 1407 5.231 1.2786 19.873 106.445 131.483 1.000.000

Fonte: Autor.

Figura 59 — Curva S-N do aco maraging 300 sem solda e soldado.
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Fonte: Autor.

O melhor desempenho do material sem solda é devido a homogeneidade do ago, ja o
material soldado pode ter falhas na ZTA e ZF devido a heterogeneidade do material, poros e
defeitos na estrutura. Nota-se que o limite de fadiga (considerado para 10° ciclos) é superior

no acgo sem solda, pois o tempo de nucleacdo e crescimento da trinca € mais prolongado.
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¢ mantida a tendéncia do grafico

anterior (material soldado e sem solda), como pode ser visto na Figura 60 e Tabela 26, porém

a grande diferenca de ciclos para esta situacdo diminui, mas ainda continua significativa para

os dois casos. Analisando os graficos que comparam a vida em fadiga dos materiais com

solda ou sem solda, nota-se que a solda introduz defeitos na estrutura que irdo reduzir a

perfomace em fadiga, de forma mais acentuada que o tratamento de nitretacdo.

Tabela 26 — Valores do numero de ciclos até a ruptura do ensaio de fadiga do ago maraging
300 sem solda nitretado e com solda nitretado.

TENSAO MAXIMA NO CICLO DE CARGAS (MPa)

1.500 1.300 1.100 900 700 600 500 475 450
COMSOLDA o 1355 1372 7116 10.264 156.691 183.183 1.000.000
NeDE  NITRETADO
CICLOS  sgm SOLDA
NITRETADO 2857 5:334 18509 42744 425394 1.000.000 -

Fonte: Autor.

Figura 60 — Curva S-N do aco maraging 300 sem solda nitretado e com solda nitretado.

Fonte: Autor.
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A reduc¢do na vida em fadiga, observada no gréfico anterior se deve, principalmente,

ao efeito da solda (defeitos na ZTA e ZF e presenca de austenita revertida na ZF, identificadas

nas micrografias).
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A Figura 61 mostra o grafico do material sem solda nitretado e sem solda sem
nitretacdo. O material sem nitretagdo suportou maior nimero de ciclos, com tensdes entre 700
a 1.500 MPa (Tabela 27). Para cargas mais baixas, observa-se que a diferenca da condi¢c@o
nitretada para a condi¢do sem nitretagcdo diminui, chegando a se cruzar préoximo de 500.000
ciclos com carga por volta de 650 MPa. O limite de fadiga, considerando 10° ciclos, foi

semelhante para as duas condicdes, 600 MPa.

Tabela 27 — Valores do numero de ciclos até a ruptura do ensaio de fadiga do ago maraging
300 sem solda e sem solda nitretado.

TENSAO MAXIMA NO CICLO DE CARGAS (MPa)

1500 1300 1100 900 800 800 700 600

SEM SOLDA 13.702 25.960 45.275 146.370 117.463 503.265 563.662 1.000.000
Ne DE
CICLOS SEM SOLDA

NITRETADO 2.857 5.334 18.509 42.744 - - 425.394 1.000.000

Fonte: Autor.

Figura 61 — Curva S-N do aco maraging 300 sem solda e sem solda nitretado.
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Fonte: Autor.

A difusdo de nitretos e o choque de fons contra a superficie da peca, no processo de
nitretacdo a plasma, criam defeitos superficiais que podem favorecer a diminui¢do da vida em

fadiga do material nitretado, no entanto, hd uma competicio entre o efeito da maior
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rugosidade do material nitretado a plasma e as tensdes residuais de compressdo que a
nitretacdo pode causar. Neste caso, nota-se que o efeito de melhoria na vida em fadiga sé se
manifesta quando se tem tensdes mais baixas (fadiga de alto ciclo). Provavelmente, as tensoes
mais elevadas minimizam o efeito das tensdes compressivas induzidas pelo tratamento de
superficie.

A Figura 62 compara o efeito da nitretacdo para o material soldado, percebe-se que o
material mostra a mesma tendéncia do grafico anterior, porém a diferenca de ciclos do ago
maraging soldado sem nitretagdo para o material soldado e nitretado € bem menor para a

condi¢do do aco sem solda, como pode ser visto na Tabela 28.

Tabela 28 - Valores do niimero de ciclos até a ruptura do ensaio de fadiga do ago maraging
300 com solda e com solda nitretado.

TENSAO MAXIMA NO CICLO DE CARGAS (MPa)

1500 1300 1100 900 700 500 475 450 400
COM SOLDA 1.130 1.407 5.231 12.786 19.873 106.445 - 131.483 1.000.000
COM SOLDA
NITRETADO 445 1.255 1372 7.116 10.264 156.691 183.183 1.000.000 -

Fonte: Autor.

Figura 62 - Curva S-N do aco maraging 300 com solda e com solda nitretado versus nlimero
de ciclos.
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Fonte: Autor.
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Pode-se observar também que o cruzamento da curva média se d4 em numero de
ciclos menor, na faixa de 80.000 ciclos com tensdo de 600 MPa. Para tensdes proximas a 300
MPa o material nitretado atingi vida infinita, enquanto o material soldado sem nitretacdo
atinge 400.000 ciclos, aproximadamente.

Os resultados dos testes de fadiga indicados no grifico da Figura 62, também
mostraram claramente um comportamento misto (visto também levemente na Figura 61). As
amostras nitretadas testadas entre 1.500 a 700 MPa (Regido A) resultaram menor vida em
fadiga que o material sem nitretacdo, ao passo que as amostras testadas para 500 a 450 MPa
(Regido B) mostraram maior vida em fadiga em relacdo ao material ndo nitretado. O menor
nimero de ciclos alcancados pelo material nitretado na Regido A pode ser devido a
significativa deformagdo plastica (em tensdes mais altas) do substrato, se comparado com a
camada de nitreto. A camada por ser de alta dureza e pouca deformabilidade, ird se romper
quando as deformacdes no substrato forem mais elevadas, resultando em menor vida em
fadiga quando comparado como material ndo-nitretado. Comportamento semelhantes do
material nitretado e sem nitretacao tambem € relatado por Hussain (1999) e Qian(1995).

Devido a solda, a estrutura pode apresentar falhas na ZTA e ZF criando defeito no
material prejudicando o comportamento em fadiga, porém o efeito da nitretacdo no material
soldado, como pode ser visto no grafico da Figura 62, mostrou pouca influéncia sobre o aco
maraging, evidenciada pela pequena diferenca de ciclos para a ruptura nas duas condigdes.

Deve-se considerar, no entanto, que hd uma grande variacdo quando se trabalha com
testes em fadiga. Para se ter uma aproximac¢do mais precisa destas regides, Figura 62, é
recomendado a realizacdo de um numero de ensaios mais elevado, de forma a garantir um
resultado estatistico com maior grau de confianca.

Os resultados dos ensaios de fadiga, para todas as condicdes analisadas, sdo
apresentados na Figura 63. Para melhor visualizacdo, os resultados foram plotados em um
unico grifico. Analisando os resultados de vida em fadiga, observa-se primeiramente que,
para uma vida em fadiga no mesmo nivel de tensdo, o material sem solda suportou um
nimero de ciclos maior que as outras condi¢des estudadas. Também chama a atencdo a
grande dispersdo apresentada pelos resultados de fadiga da amostra soldada e nitretada, alguns
fatores podem explicar a diferenca: a falta de homogeneidade da estrutura na ZTA e ZF; a
ocorréncia de poros, que sdo originados do processo de desgaseificacdo ou desabamento do
keyhole que, provavelmente, apresentam uma distribuicdo desigual ao longo da solda; e pela

camada nitretada, como explica Mayer (2014), devido a presenca de trincas na superficie da
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camada nitretada. Mesmo considerando-se essa dispersdo nos resultados, verifica-se que a

vida em fadiga segue a mesma tendéncia para a condi¢do sem solda nitretada.

Figura 63 - Curva S-N do material sem solda, soldado, sem solda nitretado e com solda
nitretado para o aco maraging 300.

--o--- Sem Solda
—k— Sem Solda Mitretado
--f&-- Com Solda
Com Solda Nitretado

Tensdo Maxima (MPa)
2
>
:

Mumeros de Ciclos {log N)

Fonte: Autor.

A Tabela 29 mostra o limite de fadiga, considerado neste trabalho para 10° ciclos,

pode-se observar a influéncia das condicdes utilizadas nos nimeros de ciclos.

Tabela 29 - Limite de fadiga (10° ciclos) para as condic¢des estudadas.

Sem Solda Soldado

Ago Sem Solda  Soldado Nitretado Nitretado

Limite de 600 400 600 450

Fadiga (MPa)

Fonte: Autor.

Pode-se observar também, que o efeito da nitretacdo na diferenca na vida em fadiga
nao € tao significativa quando comparada com os materiais sem nitretacao, favorecendo sua
aplicacdo devido as suas melhorias com relacdo as propriedades contra o desgaste e a
corrosdo. Nota-se também uma diferenca considerdvel entre o aco soldado e sem solda, tanto

para o material nitretado como para o nao nitretado. Comparando-se apenas o limite de fadiga
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(considerando 10° ciclos), Tabela 29, observa-se que a reducdo no limite de fadiga esta

associada a solda e ndo ao processo de nitretacao.

4.5 MEDIDAS DE DUREZA

Também foram obtidos graficos para os ensaios de microdureza no corpo de prova

soldado. O perfil de dureza na linha longitudinal, da solda estd contido na Figura 64. Este

grafico representa o valor médio das medidas realizadas através da solda.

Figura 64- Perfil de dureza da solda percorrida longitudinalmente da superficie superior a

inferior (do topo a raiz da solda) em ago maraging.
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Distdncia da borda (mm)

T 1
4

Fonte: Autor.

Longitudinal

solda raiz

No gréfico da Figura 64, o inicio das medidas de dureza estd adotado na superficie

superior da solda. Percebe-se que, proximo a superficie superior, o material soldado

apresentou uma dureza maior, proxima a 380 HV. A diferenca de dureza entre esta regido e a

média do restante do cordao de solda € de aproximadamente 30 HV. Este resultado pode ser

justificado pela maneira em que o corpo de prova foi soldado. A primeira solda foi realizada

sob a superficie superior e esta se estendeu até pouco mais que o centro da peca. A segunda

solda foi realizada na superficie inferior e o calor gerado afetou a regido préxima a borda

superior pelo calor. O calor proveniente da segunda soldagem elevou a temperatura da regiao

proxima a superficie superior, causando envelhecimento e precipitacdo localizada. A Figura
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65 mostra a primeira solda na superficie superior da peca e a segunda solda na superficie

inferior da peca.

Figura 65 — Micrografia da unido das soldas do aco maraging: 1* solda, superficie superior da
amostra; 2* solda, superficie inferior da amostra. Ataque Fry modificado.

1? solda

Fonte: Autor.

A Figura 66 contém uma micrografia retirada durante o ensaio de dureza longitudinal.
Nota-se o indentador (piramide) do microdurdmetro no centro da zona fundida da solda e uma
estrutura dendritica e alongada devido a fusdo e solidificagdo, com formacdo de martensita
com estrutura CCC que apresenta um valor de dureza mais reduzido, préximo ao valor

apresentado pelo material base antes do envelhecimento.

Figura 66 - Indentacdo no centro do cordao de solda.

Fonte: Autor.
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Obteve-se, também, um perfil de dureza para as linhas transversais a solda. Estes
perfis estdo contidos no grifico da Figura 67, para a linha transversal 1, percorrido
horizontalmente a lateral do cdp soldado préximo de seu topo, e Figura 69 para a linha
transversal 2, que também percorre horizontalmente a lateral do cdp soldado préximo ao

centro do mesmo.

Figura 67 - Perfil de dureza da solda percorrida transversalmente a uma distancia de 0,8 mm
da borda superior.
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Fonte: Autor.

No gréfico da Figura 67, a referéncia estd a uma distancia de 0,25 mm no inicio da
solda. E possivel perceber que a dureza do material é inferior na regido de solda, que se
estende do ponto 0,25 ao ponto 1,1 mm. Este valor mais reduzido é esperado nas soldas
porque, nesta regido, o metal se funde devido as altas temperaturas atingidas. E possivel
observar, contudo, dois picos com dureza superior a uma distancia préxima da zona fundida.
Nesta regido, é provdvel que tenha acontecido envelhecimento localizado. Nesta regido a
temperatura deve ter variado de 400 a 600 °C, possibilitando o envelhecimento. Nas
extremidades, os valores de dureza encontrados sdo préximos aos do material solubilizado.
Nesta regido, a temperatura nao foi suficiente para induzir o envelhecimento. Pode-se
observar o limite da regido da zona fundida (ZF) e da zona afetada pelo calor (ZTA) bem
definido (Figura 68), na qual esta caracterizado o ponto 0,4 mm.

O perfil de dureza na regido de solda percorrida pela linha transversal 2 estd mostrado

na Figura 69.



127

Figura 68 - Registro de uma indentacdo na linha transversal 1.

Fonte: Autor.

Figura 69 - Perfil de dureza na regido de solda percorrida transversalmente no centro da solda.
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Fonte: Autor.

No gréfico contido na Figura 69 a referéncia foi adotada a uma distancia de 0,2 mm do
inicio do corddo de solda. E possivel observar, neste grafico, valores de dureza menores na
regido da ZF, que se estende do ponto 0,2 mm ao ponto 1,0 mm. Esta queda € justificada pela
fusdo do metal devido as altas temperaturas nesta regido. Além da regido de fusdo, pode-se
identificar uma regido de envelhecimento. Na regido préxima a referéncia (ponto 0,0), ocorre

um ganho de dureza, decorrente de um processo de envelhecimento. Este envelhecimento
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ocorre devido ao calor fornecido pelo segundo processo de soldagem. Nesta regido a
temperatura deve ter variado de 400 a 600 °C.
Obteve-se, também, um perfil de dureza para as linhas transversais a solda. O perfil

para a linha transversal 1 e 2 estd contido na Figura 70.

Figura 70 - Resultado de Dureza Vickers x Distancia para perfil transversal 1 e perfil
transversal 2.
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Fonte: Autor

As medidas de dureza no centro do corddo de solda foram realizadas para avaliar se
ocorreria variacdo desta com os valores medidos na solda, préximo ao topo, no sentido
transversal. Nota-se que a tendéncia é a mesma, menor valor de dureza na ZF, elevacido de
dureza na ZTA, préxima a ZF e uma reducdo de dureza gradual a partir deste ponto, até
atingir a dureza original do substrato.

Apds a soldagem os cdps foram submetidos aos tratamentos térmicos propostos,
homogeneizagdo, solubilizacdo e envelhecimento; solubilizacdo e envelhecimento; e apenas
envelhecimento. O gréfico da Figura 71 mostra que todos os tratamentos aplicados elevaram

os niveis de dureza na regido da zona fundida da solda, percorrido do topo até a raiz.
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Figura 71 - Resultado de Dureza Vickers x Distancia para diversos tratamentos térmicos,
obtidos longitudinal a solda.
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Fonte: Autor

Para o grafico da Figura 72, pode-se observar que a dureza apds o tratamento térmico
foi elevada para cerca de 650 HV, aproximadamente, devido ao envelhecimento. O
envelhecimento quando aplicado apds a solubilizacdo ou homogeneizacdo e solubilizagdo,
recupera o valor de dureza da zona fundida para niveis préximos ao do substrato. Porém, nos
cdps apenas envelhecido a austenita formada durante a soldagem nao endurece com o
processo de envelhecimento, a zona fundida na amostra apenas envelhecida tem uma dureza
média um pouco inferior, proximo a 600 HV.

Para todas as condi¢des de ensaio, mostrado no gréfico da Figura 72, pode-se observar
que os valores de dureza t€ém pouca variagdo, pois ao percorrer o centro do corddo de solda do
topo a raiz, pode-se dizer que toda esta regido se encontra com mesma estrutura. Apds o
tratamento térmico de envelhecimento, a dureza atingiu valores em torno de 550 a 650 HV,

diferente do material sem tratamento que apresentou uma dureza muito inferior, em torno de

350 HV.
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Figura 72 - Resultado de Dureza Vickers x Distancia para diversos tratamentos térmicos,
obtidos transversal a solda (perfil obtido no centro do cdp).
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Fonte: Autor.

Foi utilizada, apenas para o estudo de dureza do material nitretado, a condicdo de
tratamento térmico de envelhecimento. Para ilustrar a medida de dureza para o material com
tratamento de superficie a plasma, a Figura 73, mostra a camada de compostos nitretados
(branca) e proximo a esta, a camada de difusdo de nitrogénio (regido mais escura). O processo
de nitretagdo a plasma, utilizado neste trabalho, criou uma camada nitretada com espessura de

aproximadamente 60 um, de acordo com imagem.

A dureza obtida através da regido nitretada, auxilia o entendimento das transformagdes
ocorridas no tratamento termoquimico de nitretacao a plasma. Através das medidas obtidas do
perfil da peca nitretada, nota-se que a camada nitretada ndo se aprofunda muito no material de
base, como pode ser vista na no grafico da Figura 74. A diferenca de dureza da camada

nitretada para o substrato e de aproximadamente 600 HV.

A dureza € bastante elevada devido a nitretacdo, a camada (de compostos mais de
difusdo atomica) aparece até cerca de 60 um. A partir de 100 um (0,1 mm) a dureza tem o
mesmo valor do substrato, envelhecida pelo processo de nitretagdo a plasma, mostrando que

desta regidao em diante nao houve difusdo do nitrogénio. Nota-se uma camada de nitretos,
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mais clara, entre 0 e 20 um aproximadamente, onde obtemos uma dureza superior (~ 1200

HV) ao valor encontrada na camada de difusao.

Figura 73 - Imagem obtida no MEV da camada nitretada, utilizada para ensaio de dureza.
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Fonte: Autor.

Figura 74 — Resultado de dureza em func¢do da distancia da camada nitretada.
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4.6 ENSAIO DE IMPACTO

Os cdps de impacto foram confeccionados com tamanho reduzido, conforme Figura
26, isto devido a espessura da chapa fornecida pelo fabricante. Os ensaios foram executados
em temperatura ambiente e abaixo da temperatura ambiente para verificar a fragilidade que o
material experimenta em temperaturas extremas. Devido os cdps serem confeccionados com
medidas diferentes as requeridas pela norma ASTM E 23, o entendimento do comportamento
da energia absorvida pelo material maraging teve de ser feito a partir de uma comparagao
proporcional.

Os testes foram feitos em grupos de 3 cdps por tratamento térmico e termoquimico,
divididos em soldado e sem solda. As tabelas foram confeccionadas com os valores médios e
seus respectivos desvios padrdo, as temperaturas de ensaio variaram de acordo com a precisao
do instrumento de medi¢do (ver item 3.10), a temperatura ambiente e a umidade no momento

dos ensaios. Como pode ser visto nas Tabelas 30 e 31.

Tabela 30 — Energia absorvida versus temperatura de ensaio para as condi¢des sem
nitretatacdo soldada e sem solda.

Tratamento Térmico: Hom./Solub./Env. Solub./Env. Env.
Temperatura Temperatura Média Desvio Média Desvio Média Desvio
Condi¢io ~ Nominal Real 0)] Padrao (J) Padrio (J) Padrao
(O (°C) ()] ()] ()]
3 -196 -195 £ 20 1,7 0,6 2,3 0,6 3,0 0,3
& -80 -80+5 3,1 1,2 1,9 0,1 7,0 0,9
£ 0 -0,5+0,2 3,6 0,6 2,9 0,4 4,0 0,5
<%}
«x 24 24+ 1 3,7 0,6 3,7 0,6 4,0 0,8
s -196 -195 £ 20 1,3 0,6 2,0 0,0 2,5 0,0
=
3 -80 -80+5 2,8 1,0 2,5 0,4 3,5 0,5
g 0 -0,5+0,2 3,5 0,6 2,7 0,3 3,3 0,4
© 24 243 1 40 00 30 00 37 06

Fonte: Autor.

Observa-se na Tabela 30 que, os cdps soldados tem menor energia absorvida se
comparado aos materiais sem solda nas diversas condi¢des de tratamento térmico, devido a
solda possuir falhas e trincas na regido da ZTA. Porém, ao considerar os desvios padrdes, esta
diferenca fica mais reduzida. De acordo com a literatura, para tratamentos térmicos em
temperaturas e tempos elevados, tem-se uma maior energia absorvida e vice-versa (FANTON,

2013; PADIAL,1994; SOUZA, 1982; INCO, 1976).
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A maior diferenca entre o material soldado e sem solda, foi observada para os
materiais envelhecidos na temperatura de -80 °C, o material sem solda apresentou valores
elevados, porém para este valor pontual recomendam-se posteriores analises. A menor
diferenca entre o material soldado e sem solda € mostrado para os cdps Homogeneizado,
Solubilizado e Envelhecido, mostrando um decréscimo gradativo na diferenca da energia
absorvida.

Na Tabela 31, os materiais Nitretados mostram a mesma tendéncia mencionada na
Tabela 30, porém a diferenca € um pouco mais acentuada. Pode-se observar que para o
material sem solda e nitretado a temperatura de -80 °C com tratamento térmico de
solubilizacdo e envelhecido teve maior energia absorvida. A menor energia absorvida pode
ser vista para o material soldado e nitretado a temperatura de -196 °C para o tratamento

térmico homogeneizado, solubilizado e envelhecido.

Tabela 31 - Energia absorvida versus temperatura de ensaio para as condi¢des nitretado
soldada e sem solda.

Tratamento Térmico: Hom./Solub./Env.  Solub./Env.
Temperatura Temperatura Meédia Desvio Meédia Desvio
Nominal Real @) Padrio (J) Padrao
Condicio (O 0) ) @
g = -196 -195 + 20 1,5 0,0 3,2 0,3
& g -80 -80+5 5,5 0,5 6,8 0,3
g E 0 -0,5+0,2 6,0 0,0 6,0 0,0
@ 7~ 24 24+ 1 5.8 06 65 05
§ < -196 -195 + 20 1,8 0,3 3,0 0,0
3 g -80 -80+5 4,0 0,5 5,5 0,5
g § 0 0502 4,0 0,0 49 04
© 24 241 42 03 58 03

Fonte: Autor.

A seguir pode-se observar o comportamento do ensaio de impacto para o material sem
nitretacdo e sem solda no gréafico da Figura 75 e, para o material sem nitretatacdo e soldado,
no grafico da Figura 76. Observa-se que os valores obtidos representam um comportamento
que tende para uma transi¢do de mais fragil para mais ductil ao se elevar a temperatura.

No gréfico da Figura 75, pode-se observar que para o material com tratamento térmico
de Solubilizacdo e Envelhecimento préximo de -80°C, mostrou-se com caracteristicas de
fratura fragil com menor absorc¢io de energia; de 0 a 24°C, pode-se observar que o material ja

apresenta uma transicdo de fratura fragil para ductil. Para o tratamento térmico de
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Homogeneizacdo, Solubilizacdo e Envelhecimento, de -80 a 24 °C verificamos uma possivel

transi¢do de fratura tipo frigil para uma maior absorcao de energia, tipo ductil.

Figura 75 - Energia absorvida versus temperatura de ensaio para o ago maraging 300 sem
solda e sem nitretacao.
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Fonte: Autor.

Figura 76 - Energia absorvida versus temperatura de ensaio para aco maraging 300 soldado e
sem nitretacao.
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Para o grafico da Figura 76, material soldado, verificamos que houve pouca variagdo
de energia para a fratura do tratamento térmico de Solubiliza¢do e Envelhecimento, de 2 a 3
Joules. J4 o material Homogeneizado, Solubilizado e Envelhecido, mostrou-se com
caracteristicas similares do mesmo tratamento térmico do material sem solda.

Nota-se pelo grafico da Figura 77, utilizando a regressao linear nos pontos do grafico,
que ha uma redu¢do na absorcdo de energia por impacto devido a presenca da solda, para a

mesma condicdo de tratamento térmico.

Figura 77 - Ensaio de Impacto do aco maraging 300 sem nitretagdo para todas as condigdes.
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Fonte: Autor

Nota-se que a condi¢do solubilizada e envelhecida para o material sem solda e
nitretado, apresentou maior absor¢do de energia para se romper por impacto. A transicdo da
situacdo de maior fragilidade para a situagdo de maior ductibilidade se da abaixo de -80 °C,
para ambos os casos do grafico da Figura 78.

Apds a solda e nitretacdo a condi¢do de tratamento térmico de solubilizacdo e
envelhecimento continuou exibindo maior absor¢ao de energia para romper e a transi¢ao para
a situacdo de maior ductilidade continua sendo em temperaturas inferiores a -80 °C, como

mostra o grafico da Figura 79.
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Figura 78 - Energia absorvida versus temperatura de ensaio para o aco maraging 300 sem

solda e nitretado.
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Figura 79 - Energia absorvida versus temperatura de ensaio para o aco maraging 300 soldado

e nitretado.
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No grafico da Figura 80, utilizando também a regressao linear nos pontos do grafico,

notou-se que a condicdo solubilizado e envelhecido apresentou maior absorcdo de energia

para se romper por impacto do que todas as condicdes, e o material soldado e nitretado com o

tratamento térmico de homogeneizado, solubilizado e envelhecido a menor energia para se

romper por impacto. Este efeito ocorreu devido a fragilidade na solda e tratamento térmico.
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Figura 80 - Ensaio de Impacto do aco maraging 300 nitretado para todas as condi¢des
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As Tabelas 32 e 33 mostram a energia absorvida nos ensaios de impacto divididos

pela drea resistente, para facilitar a comparacdo com outros autores.

Tabela 32 — Energia de impacto pela drea util de ensaio do material soldado, solubilizado e
envelhecido, comparado com trabalho semelhante.

Energia Segdo Energia
Autor (J)g Quadrada (J/mrgnz)
(mm?)

Lombardo, 2015 3,0 4,30x 5,38 0,13
Oliveira, 2015 5.9 10,00x 10,00 0,06

Fonte: Autor

Neste caso, a energia absorvida pelo cdp, foi superior ao apresentado por Oliveira

(2015), porém muito semelhante se considerado o intervalode O a 1 J/mm?.

Tabela 33 — Energia de impacto pela area util de ensaio do material sem solda solubilizado e
envelhecido, comparado com trabalho semelhante.

Energia Se¢ao Energia
Autor (”g Quadrada (J/mrgnz)
(mm?)
Lombardo, 2015 3,7 4,30x5,38 0,16
Padial, 1994 16 10,00 x 7,50 0,21

Fonte: Autor.
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Para o caso do aco solubilizado e envelhecido, o autor Padial (1994) encontrou um
valor de energia absorvida por drea na temperatura ambiente superior ao observado neste

trabalho. Valor semelhante foi encontrado neste trabalho para a condicao nitretada.

4.7 MEDIDAS DE RUGOSIDADE

As medidas de rugosidade foram feitas nas 3 (trés) classes de corpos de prova: tragdo,
impacto e fadiga. Foram feitas 4 medidas para cada condi¢do, tanto na parte superior do cdp,
quanto na base. As amostras foram separadas em 2 (duas) condi¢des:

- nitretados, os cdps foram retificados e lixados (lixas com granulometria de #100, 220, 320,
400 e 600) e receberam o tratamento de superficie de nitretacdo a plasma;

- sem nitretacdo, os cdps receberam acabamento superficial distintos: os cdps de fadiga
foram retificados e lixados (lixas com granulometria de #100, 220, 320, 400, 600 e 1.000); os

cdps de tracdo e impacto foram acabados de mesma forma que os cdps nitretados.

A nitretacdo aumenta os valores de rugosidade, como pode ser visto na Tabela 34.

Tabela 34 — Medidas de rugosidade da superficie dos corpos de prova nitretado e sem
nitretacdo do aco maraging 300.

Ra Rz Rmax. Rt
(um) (um) (um) (um)
Sim 0,515 5,248 7,657 8,165

cbpP Nitretag¢do

Tragao
Nao 0,244 1,796 2,197 2,263
. Sim 0,409 3,120 3,629 3,825
Fadiga —
Nao 0,247 1,926 2,396 2,503
Sim 0,365 2,451 3,194 3,388
Impacto

Nao 0,151 1,250 2,000 2,000

Fonte: Autor

A nitretacdo introduziu tensdes de compressdo na superficie que podem melhorar o
desempenho em fadiga, pois aumentam o tempo para iniciar as trincas de superficie. No
entanto, o aumento da rugosidade reduz a vida em fadiga, devido a irregularidade da
superficie. Devido a este fendbmeno competitivo, ndo houve ganho na vida em fadiga do aco

maraging apos a nitretacdo a plasma.
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4.8 ANALISE POR MICROSCOPIA OPTICA

A seguir serdo mostradas as micrografias obtidas por microscopia Optica referentes a
combinacdo dos tratamentos térmicos de homogeneizagdo, solubilizacdo e envelhecimento.
Serdo mostradas também a reac@o que ocorre na unido das chapas soldadas na zona fundida
(ZF), zona termicamente afetada (ZTA) e arredores, como se comporta a superficie nitretada e
sua difusdo de nitretos. Foram analisados os materiais das duas chapas mencionadas no item

3.1 (Liga I e Liga 2).

4.8.1 Micrografia do aco maraging sem solda e sem nitretacio para o material da

chapa Liga 1.

Estas imagens foram obtidas através do microscépio éptico como mencionado no
capitulo 3.12.1. As imagens da Figura 81 mostraram a microestrutura do material base
solubilizado. Na Figura 81 (a), sem ataque quimico, notou-se a presenca de inclusdes de

6xidos globulares e na Figura 81 (b), a estrutura martensitica tipica dos acos maraging.

Figura 81 - Microestrutura do aco maraging 300: sem ataque quimico (a), atacado com o
regente Vilella (b).

100 um

@ | b

Fonte: Autor.
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4.8.2 Micrografia do aco maraging soldado e sem nitretacio para o material da

chapa Liga 1.

As micrografias a seguir mostram os efeitos da solda para o material sem tatamento
térmico na regides: da zona fundida (ZF), onde ocorre a fusdo do material pelo processo a
Laser chamado Keyhole; zona termicamente afetada (ZTA), onde sofre o efeito do calor do
material fundido porém néo sofre fusdo; e material de base (MB). Para os ataques se utilizou o
reagente Nital com concentracdo de 15%, Metabissulfito de Sédio e Fry modificado. A
imagem da Figura 82, representa a solda da regido superior da chapa (topo), e da parte inferior

da chapa (base), este material ndo recebeu tratamento térmico e nem tratamento de superficie.

Figura 82 — Micrografia da regido da solda do material sem tratamento: do topo (a); e da base
(b); interface ZF e MB (c); dendritas (d). Ataque nital 15%.

Fonte: Autor.

A imagem da Figura 82 (a), mostra claramente a regido de fusdo da solda mais escura
com uma estrutura dentritica, j4 a regido mais clara mostra onde a estrutura ndo sofreu
alteracdes. Para a imagem da Figura 82 (b), as mesmas condi¢des do material de topo podem

ser vistos, observa-se um poro tipico da solda, originada da espulsdo dos gases no processo de
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solda. A Figura 82 (c) tem uma apliacdo da interface da ZF e do MB, a Figura 82 (d) mostra
ampliadamente a regido dendritica, formada através da fusdo e solidificacdo do material,
originando uma estrutura martensitica devido o resfriamento rdpido por condugdo para o
restante do material.

A Figura 83 (a) mostra toda a regido de solda desde o topo até a base. A
microestrutura da Figura 83 (b) mostra a morfologia dos griaos nas regidoes da solda de topo,
duas regides afetadas pelo calor podem ser vistas: ZTA1 e ZTA 2. Para a ZTA 1 pode-se ver

uma regido de recristalizacao, para a ZTA 2 uma regido de envelhecimento do material.

Figura 83 — Micrografia da regido da solda do material sem tratamento do: (a) topo até a base;
(b) regidao da ZF, ZTA e MB. Ataque nital 15%.

Fonte: Autor.

Na imagem da Figura 84 estd representada a microestrutura soldada para o material
maraging 300 envelhecido a 480 °C por 3 horas, pode-se observar trés fases distintas: a zona
fundida da solda; a zona termicamente afetada; e o material de base.

A Zona Termicamente Afetada (ZTA) € adjacente ao metal de solda, é parte do metal
de base que nao foi fundida, mas que as propriedades mecanicas e/ou microestrutura foram
alteradas pelo aquecimento da solda. Sendo assim, a Figura 84 (a), representa a trés regioes
da solda descritas, onde a ZTA esta entre a regido fundida e o material de base, pode-se
observar a diferenca entre as microestruturas que confere a cada uma destas regides

propriedades diferentes.
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Figura 84 - Micrografia da regido da solda do material envelhecido: regido de solda (a);
ampliacao do centro da solda (b); interface ZF e MB (c). Ataque metabissulfito de sédio.

Fonte: Autor.

A Figura 84 (b) representa a regido da zona fundida, apresentando uma estrutura
dendritica orientada pela dire¢do de solda, formada devido a fusdo com altas temperaturas e
solidificacdo do material, formando martensita através de seu rdpido resfriamento e condugdo
do calor para as dreas adjacentes. Nesta regido ocorre segregacdo de solutos para a regido
interdendritica, que se solidifica por dltimo e se torna mais rica em elementos de liga. Com o
aumento da quantidade de molibdénio e titdnio nas regides interdendriticas pode fazer com
que a temperatura de inicio da transformacdo martensitica caia para valores abaixo de
temperatura ambiente. Essas alteracdes no material podem causar a formacdo de austenita
retida e também aumentar a tendéncia de formagdo de austenita revertida, estas regides sao
representadas na micrografia como regides brancas entre os grdos martensiticos, nestas
regides a resisténcia € reduzida podem ocasionar falhas no material (SHAMANTHA, 2000;

PETERS, 1979; FANTON, 2013).
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Na Figura 84 (c), encontra-se a ZTA que se forma com o calor conduzido da zona
fundida gerando isotermas com temperaturas decrescentes, nesta regido devido o aquecimento
em temperaturas mais baixas, em torno da temperatura de envelhecimento do material, ocorre
a precipitagdo de compostos intermetdlicos no material alcancando alta resisténcia nesta
regido.

Para as micrografias do aco maraging com os tratamentos térmicos de
homogeneiza¢do, solubilizacio e envelhecido, e para o material solubilizado e
envelhecimento, as imagens da Figura 85 e 86 mostram a regido da solda, o efeito dos
tratamentos térmicos na regido soldada sdo visiveis, se comparado com o tratamento térmico
de envelhecimento apenas, onde a temperatura de envelhecimento ndo € suficiente para

promover modificacdo da microestrutura (Figura 83).

Figura 85 - Micrografia da regido da solda do material: solubilizado e envelhecido para regido
de solda (a) e ampliagdo do centro da solda (b). Ataque metabissulfito de sédio.

O processo de solubiliza¢do, Figura 85 (a) e (b), eliminou a regido da ZTA modificando
a microestrutura préxima do cordao da solda, porém manteve a estrutura colunar dendritica no
centro da solda, esta estrutura pode diminuir a resisténcia a tracdo do material, devido as
heterogeneidades, dendritas e diferentes fases. O aquecimento para este tratamento térmico é
feito na zona de austenitizacdo proximo a 850 °C para solubilizar os elementos de liga.

A Figura 86 (a) e (b), mostram material soldado com tratamento térmico de
homogeneizacdo, solubilizacdo e envelhecimento, percebe-se uma modificagdo por completo
da microestrutura, hd uma intensa difusdo atdmica e as fases se transformam completamente,
a zona fundida e afetada pelo calor ndo sdao mais encontradas, pois o calor fornecido €
suficiente para a formagdo de novos graos, formando uma estrutura homogénea. A
homegeneizacdo causa aumento de graos, resultando em diminui¢do da resisténcia mecanica,

podendo gerar trincas intergranulares e falhas catastr6ficas. Sendo assim, o tratamento de
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solubilizacdo diminui o tamanho de grao, recuperando as propriedades mecénicas do material,
com o tratamento de envelhecimento, devido a formagdo de precipitados, aumenta-se a
resitencia mecanica do material (SAUL, 1970; NAKAZAWA, 1978; VENKATESWARA,
2010; FANTON, 2013).

Figura 86 - Micrografia da regido da solda do material: homogeneizado, solubilizado e
envelhecido para regido de solda (a) e ampliagcdo do centro da solda (b). Ataque metabissulfito
de sddio.

Fonte: Autor.

Percebe-se também na imagem da Figura 86 (a), a formacdo de uma camada de 6xidos
na superficie do material, consequéncia das altas temperaturas a qual o processo de
homogeneizagdo é submetido (temperatura de 1150 °C), a superficie oxidada apresenta duas
camadas distintas: a camada interna compacta; e a camada mais externa porosa, com trincas
distribuidas que propiciam as falhas por fadiga e pontos de concentracdo de tensdo,

prejudicando as propriedades mecénicas do material.

4.8.3 Micrografia do aco maraging sem solda e nitretado para o material da chapa

Liga 1.

Para o material nitretado, a analise foi feita préxima a borda do ago maraging 300 para
visualizar o efeito da difusdo do nitrogénio na regido préxima a camada depositada e estudar a
microestrutura da camada nitretada, avaliando a espessura de deposicdo, compactacido e
composi¢do. O processo de nitretagdo foi feito a temperatura de 480 °C, onde todas as
condi¢cdes de tratamento térmico sofreram precipitagdo por envelhecimento devido a

nitretacdo. Analisaram-se os efeitos da nitretacdo com relagdo a camada depositada, difusdo e
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o efeito do aquecimento realizado na temperatura de envelhecimento. O ataque quimico foi
feito com o reagente Fry modificado.

A fotomicrografia da Figura 87 mostra o aco maraging com tratamento térmico de
envelhecimento, a imagem mostra a camada nitretada com aproximadamente 100 uym e a

microestrutura logo abaixo da camada depositada.

Figura 87 - Micrografia do material envelhecido, regido da camada nitretada. Ataque Fry
modificado.

Substrato
(Martensita)

Zona
Difusao

Camada
Nitretada

Fonte: Autor.

A microestrutura presente na superficie nitretada € normalmente formada por 2 (duas)
regides distintas: uma regido chamada de camada branca, ou camada de compostos, regido
mais externa; outra localizada mais abaixo da camada branca, a zona de difusio, e abaixo o
substrato composto de uma microestrutura martensitica como pode ser visto na Figura 87.
Pode-se observar a presenca de trincas na camada nitretada, estas trincas podem decorrer das
altas tensdes de compressao ocasionada durante o processo de nitretacdo (FRANDSEN, 2005;
BERNARDELLI, 2007).

A Figura 88, mostra em detalhe as trincas geradas pela nitretacdo a plasma na camada
depositada. Observa-se que, logo abaixo da camada nitretada, had difus@o dos nitretos para o
substrato com coloragdo semelhante a camada nitretada, percebe-se que a medida que
aumenta a distancia da camada depositada, a difusdo de nitretos diminui até atingir o
substrato, o processo de nitratacio produziu uma zona de difusdo com espessura de

aproximadamente 50 um.
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Figura 88 - Micrografia do material envelhecido, regido da camada nitretada. Ataque Fry
modificado.

Fonte: Autor.

A imagem da Figura 89 é uma amplia¢do da imagem anterior (Figura 88), observando-
se a microestrutura do substrato os pontos esbranquicados sdo austenita retida, como comenta
o autor Hussain (1999), a medida que a difusdo de nitretos diminui, a quantidade de austenita
retida aumenta, diminuindo a dureza desta regido, para regides mais profundas atingi a

estrutura martensitica normal do substrato.

Figura 89 - Micrografia do material envelhecido, regido proxima a camada nitretada. Ataque
Fry modificado.

Fonte: Autor.
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As micrografias da Figura 90 representam os tratamentos térmicos para cada situagao:
envelhecido e envelhecido na nitretacdo, esta condicdo foi feita para verificar se teria
diferen¢a na microestrutura apds o envelhecimento através do tratamento de superficie, Figura
90 (a); solubilizada e envelhecida através do processo de nitretacdo, caso este processo seja
semelhante ao tratamento de solubilizacdo e envelhecimento convencionais seria eliminado o
custo de um tratamento térmico, tornando o processo mais econOmico, Figura 90 (b);
solubilizado, envelhecido e envelhecido no processo de nitretacdo, este tratamento térmico foi
feito para verificar qual seria o efeito de um envelhecimento duplo, Figura 90 (c);
homogeneizado, solubilizado e envelhecido no processo de nitretacdo, seguindo o mesmo
raciocinio, Figura 90 (d). Nao houve mudancas significativas para cada processo descrito,
observa-se que a microestrutura apresenta uma camada nitretada uniforme e a zona de difusao

mantendo uma espessura por volta de 50 um.

Figura 90 - Micrografia da regido proxima a camada nitretada do material: envelhecido (a);
solubilizado (b); solubilizado e envelhecido (c); homogeneizado e solubilizado (d). Ataque
Fry modificado.

23

Substrato
- (Martensita)

Substrato i _'
(Martensita)

(d) | g

Pt R

Fonte: Autor.
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4.8.4 Micrografia do aco maraging soldado para o material da chapa Liga 2.

Para o material da chapa Liga 2, ird se estudar a mesma sequéncia de tratamento
térmico utilizadas nos itens anteriores. A composicao das duas ligas do aco maraging 300 sio
semelhantes, ndo alterando significativamente a microestrutura mostrada. Analisou-se como a
solda reage na microestrutura e foi feito a comparagdo das microestruturas na mesma
condicdo.

A imagem da Figura 91, mostra o material sem tratamento térmico na regido da solda,
observa-se duas zonas termicamente afetadas: uma regido mais clara (ZTA 1) com
recristalizacdo dos graos e outra regido mais escura (ZTA 2) onde supostamente ocorre o

envelhecimento do material, comportamento semelhante obtido na imagem da Figura 83.

Figura 91- Micrografia da regido da solda da amostra sem tratamento térmico. Ataque Nital
15%.

500 pm

Fonte: FANTON, 2013.

A zona termicamente afetada mostra uma regido de cololaragdo clara e sem definicdo,
como mostra a Figura 92, diferente para o material da chapa de Liga I, onde mostra as ZF,

ZTA e MB com linha bem definidas, Figura 83.
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Figura 92 - Micrografia da regido da solda da amostra envelhecida. Ataque Fry modificado.

== ———— ]
500 pm

Fonte: FANTON, 2013.

Como comenta o autor Fanton (2013), a estrutura encontrada para o material maraging
300 com tratamento térmico de homogeneizacdo, para a regido da solda, mostra uma
microestrutura com graos idénticos ao material de base, Figura 93 (a), o material da chapa da
Liga 1 com tratamento térmico de homogeneizacgdo, solubilizacdo e envelhecimento mostra
uma mesma tendéncia, pois apds a homogeneizacdo o material apresenta uma microestrutura
uniforme devido a difusdo de seus elementos de liga eliminando a regides distintas do
processo de solda (ZF, ZTA e MB), porém o processo de solubilizacio refina os graos como

pode ser visto na Figura 85 (d).

Figura 93 - Micrografia da regido da solda do material: homogeneizado para regido de solda
com ataque com reagente Fry modificado (a); e solubilizado na regido central da solda ataque
com reagente Metabissulfito de Sédio (b).

Fonte: FANTON, 2013.
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A imagem da Figura 93 (b), mostra uma estrutura dendritica colunar com segregacao
de solutos para a regido interdendritica, rica em elementos de liga, este comportamento
também € apresentado na Figura 85 (b), onde a zona termicamente afetada deixa de existir,

evidenciando apenas a ZF e o MB.

4.9 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As imagens mostradas a seguir foram obtidas com auxilio de um microscépio
eletronico de varredura, utilizando-se o detector de elétrons retroespalhados, com a técnica
“Electron Channeling Contrast Imaging” (ECCI). Todas as imagem foram obtidas dos corpos
de prova de fadiga ensaiado com carga uniaxial ciclica, com razdo de fadiga R = 0,1, e alto
nimero de ciclos até a fratura.

Foram escolhidas uma amostra de superficie de fratura para cada condi¢do de

tratamento utilizado nos ensaios de fadiga.

4.9.1 Superficie de fratura do aco maraging sem solda e sem nitretacao envelhecido

a 480 °C por 3 horas.

A Figura 94 mostra a superficie da fratura com aumento de 50 vezes. De forma clara a
fratura inicia na parte inferior da amostra e propaga até a parte central conferindo um raio de
propagacdo das trincas, onde ocorre inicio de outros pontos de trinca, finalizando com o
rompimento da estrutura na parte superior com a fratura final, visto por um aumento de 50

VEZES.



151

Figura 94 - Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material sem solda e sem nitretacdo.
Imagem da nucleacgdo e propagacao da trinca.

200 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 438pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD=75mm Mag= 50X Spot Size = 473 Chamber = 2.46e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Com o aumento de 500 vezes, a Figura 95 para o ago maraging sem solda e sem
nitretacdo, mostra o inicio da trinca e as linhas formadas de propagacao que se estendem com
propagacdo de forma uniforme, granular e homogénea, conferindo um raio de propagacio em
volta do ponto de inicio da trinca. As ondulagdes, os pequenos altos e baixos mostram que
houve deformacdo plastica durante a propagacdo. Este aspecto € interessante nos agos
maraging, pois estd relacionado a boa tenacidade dos agos maraging, o crescimento da trinca

se da de forma mais lenta que nos materiais mais frageis (SCHMIDT, 1991).
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Figura 95 - Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material sem solda e sem nitretacdo.
Imagem da nucleagdo da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 438pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD= 7.5mm Mag= 500X Spot Size = 473 Chamber = 2.34e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

A imagem a seguir do aco maraging 300 sem solda e sem nitretacdo (Figura 96), na
regido de propagacdo, apresenta micro trincas em toda superficie, pontos de lascamento e
inclusdes, percebe-se que as trincas estdo dispostas em mesma dire¢do, mostrando o caminho
de propagacdo. Algumas particulas parecem ter sido alongadas ou arrancadas e

reincorporadas ao material no movimento de fechamento da trinca.
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Figura 96 - Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material sem solda e sem nitretacdo.
Imagem da propagacdo da trinca.

g -

el

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 438pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=80mm Mag= 500X Spot Size = 473 Chamber = 2.22e 003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

A imagem a seguir, Figura 97, mostra no material envelhecido sem solda e sem
nitretacdo na regido de fratura final por fadiga. O circulo vermelho mostra uma possivel
presenca de inclusdo no material, no centro de um dimple. Nota-se que a superficie da
micrografia esta coberta por dimples com diferentes tamanhos, evidenciando a atuagdo do

micromecanismo de fratura ductil, nucleacdo e crescimento de vazios.
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Figura 97- Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material sem solda e sem nitretacdo.
Imagem da regido de fratura final.

¥ - - P o _'“J'l = > ~ - <
20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 194pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=90mm Mag= 500X Spot Size = 427 Chamber = 2.04e-003Pa  FEG-UNESP |

Fonte: Autor.

Com o aumento de 3000 vezes, a Figura 98 mostra em detalhe uma parte da fratura

final do material, topografia com cavidade e micro-trincas na estrutura.
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Figura 98- Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material sem solda e sem nitretacdo.
Imagem do final da trinca.

- h iy
10 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 194pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD=- 80mm Mag= 3.00KX Spot Size = 427 Chamber = 2.09e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

4.9.2 Superficie de fratura do aco maraging sem solda, nitretacao e envelhecido a
480 °C por 3 horas.

Para material nitretado visto na Figura 99, com aumento de 50 vezes, pode-se perceber
uma estrutura semelhante a Figura 94, o inicio, propagacao e final da fratura comporta-se de
forma semelhante. Na parte superior da imagem percebe-se a ruptura da camada nitretada
devido as tensdes do ensaio de fadiga, porém, como comenta Hussain (1999), as trincas param
na interface da camada nitretada, € mais facil para as trincas pararem nas descontinuidades

internas (interface do substratato e a camada endurecida do material).
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Figura 99 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material sem solda nitretado. Imagem
do inicio, propagacdo e ruptura final.

200 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 154pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD=85mm Mag= 50X Spot Size =414 Chamber =1.56e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

A Figura 100, com o aumento de 500 vezes, mostra que a trinca provavelmente
iniciou-se através de uma falha na aresta no cdp, regido com maior concentracdo de tensoes, a
trinca inicia-se e propaga para as regides internas, como mostra o sentido das deformacdes na
superficie da fratura. Geralmente os materiais de alta resisténcia a base de niquel apresentam
o inicio da trinca em regides de grandes defeitos, poros ou inclusdes ndao metdlicas
(OLIVEIRA, 2002; SURESH,1998). A superficie nitretada mostra-se intacta sem fissuras, ou

lascamento.
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Figura 100 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material sem solda nitretado. Imagem
da nucleacdo da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 1Probe= 67 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
— WD=90mm Mag= 500X Spot Size = 367 Chamber = 1.46e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na regiao de propagacdo da superficie de fratura, hd a presenca de algumas micro-
trincas, como pode ser visto na Figura 101, regido de propagacdo de trinca com aumento de
500 vezes, o material mostra ondulacdes com altos e baixos, indicando que houve deformacado

plastica durante a propagacao.
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Figura 101 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material sem solda nitretado. Imagem
da propagacdo da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 1Probe= 67 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
— WD=90mm Mag= 500X Spot Size = 367 Chamber =1.43e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na imagem da Figura 102 mostra a transi¢cao da propagacdo da trinca para a regido de
ruptura final. Nota-se a presenca de alvéolos, indicando micromecanismo dictil de fratura e,
proximo a superficie, regido de difusdo de nitrogénio, devido a nitretacdo, ha uma alteragdo na

direcdo de superficie de fratura.
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Figura 102 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material sem solda nitretado. Imagem
do final da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 1Probe= 67 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
— WD=85mm Mag= 500X Spot Size = 367 Chamber =1.42e 003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

A micrografia da Figura 103 mostra o agco maraging 300 com aumento de 2.000 vezes,
observa-se pelo MEV a propagacdo de trinca com algumas facetas de clivagem e deformacgado
plastica. Nota-se que ao aproximar da superficie externa (camada de nitretos), hd a presenca
de micromecanismo frageis de fratura como facetas de clivagem e, em alguns locais, fratura

transgranular.
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Figura 103 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material sem solda nitretado. Imagem
do final da trinca e interface nitretada.

10 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 1Probe= 67 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
| | WD=90mm Mag= 2.00KX Spot Size = 367 Chamber =1.39¢-003Pa  FEG-UNESP |

Fonte: Autor.

4.9.3 Superficie de fratura do aco maraging soldado, sem nitretacao e envelhecido a
480 °C por 3 horas.

O material soldado apresenta em sua superficie fraturada vazios visiveis, provenientes
do processo de soldagem (keyhole), favorecendo a nucleacdo da trinca nestas regides, como se
pode verificar na micrografia da Figura 104, feita por MEV com aumento de 50 vezes. Dois
pontos distintos com vazios (indicados na imagem) mostram a propaga¢do da fratura unindo-

se na regido central da amostra.
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Figura 104 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e sem nitretagdo.
Imagem do inicio, propagacao e final da trinca.

200 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 446 pA  Aperture Size = 30.00 pm

LAIMat
| | WD=85mm Mag= 50X Spot Size = 474 Chamber =3.15e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na Figura 105 pode-se ver a ampliacdo da imagem anterior (Figura 104), podendo se
ver nitidamente o inicio da trinca e o vazio que a originou. A seta nimero 1 (um) mostra que a
fratura inicia neste ponto e a seta ndmero 2 (dois) mostra um outro defeito, proximo a

superficie, por onde se propaga a fratura.
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Figura 105 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e sem nitretagdo.
Imagem da interface nitretada e poros (1 e 2, defeitos devido a solda).

EHT =15.00 k¥  Signal A =SE1 | Probe= 5.0nA Aperture Size = 30.00 um LAIMat

WD=85mm Mag= 50X Spot Size =610 Chamber = 3.49e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Os defeitos na zona fundida (ZF) estdo relacionados a perda das propriedades
mecanicas do ago soldado, principalmente, quando submetido a ensaios dinamicos.

A micrografia da Figura 106 mostra possivel desprendimento de particula de segunda
fase, precipitado no canto superior direito e vazios, isto ocorre devido ao processo de
soldagem e as diferentes temperaturas que a regido da ZF experimenta durante a solda a

Laser.
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Figura 106 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e sem nitretagdo.
Imagem da nucleagdo da trinca.

e b 3

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 446 pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=85mm Mag= 500X Spot Size = 474 Chamber = 2.96e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na Figura 107, a imagem da propaga¢do de trinca mostra alguns poros devido a solda.
Pode-se observar diferentes dire¢des formando inicios de trincas secunddrias, porém, direcoes
que a trinca ndo prosseguiu na propagacdo (regides pontilhadas). Trincas provavelmente

influenciadas pelos poros gerados no processo de solda.
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Figura 107 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e sem nitretagdo.
Imagem da propagacdo da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 438pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=85mm Mag= 500X Spot Size = 473 Chamber = 2.68e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

A seguir, alvéolos (dimples) e poros vistos na imagem da Figura 108, estrutura tipica
de fratura ductil, aumento de 2000 vezes na superficie de fratura do aco maraging soldado, na

regido de ruptura final.



165

Figura 108 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e sem nitretagdo.
Imagem da regido de transi¢do entre a propagacao e a fratura final.

o ——

® AN 5! Y e

10 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 446 pA  Aperture Size = 30.00 pm

LAIMat
| | WD=85mm Mag= 2.00KX Spot Size = 474 Chamber = 3.21e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

4.9.4 Superficie de fratura do aco maraging soldado e nitretado, envelhecido a

480°C por 3 horas.

A Figura 109, com aumento de 50 vezes da superficie de fratura do aco maraging
soldado e nitretado. Pode-se visualizar a camada de composto e a regido difusa proveniente do
processo de nitretacdo a plasma (BALLES, 2004), como também podem se visualizar os
poros provenientes da solda a Laser pelo processo de Keyhole (LIMA, 2010; FANTON, 2013;
KANNATEY-ASIBU, 2009). Trincas secunddrias também sdo visiveis na superficie de

fratura.
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Figura 109 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e nitretado. Imagem
do inicio, propagacdo e final da trinca.

S T

200 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 194pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD=7.0mm Mag= 50X Spot Size = 427 Chamber =2.00e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

O vazio presente na Figura 110 mostra particulas em seu interior, proveniente do
rompimento do material. Na regido destacada pela linha tracejada, hd mudanca de orientagdo

da fratura. Poros também sdo encontrados.
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Figura 110 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e nitretado. Imagem
da regido de nucleacdo da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 194pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD= 7.5mm Mag= 500X Spot Size = 427 Chamber =1.87e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na Figura 111, grande quantidade de poros podem ser vistos, certamente esta regido
contribuiu para reduzir a vida apresentada em fadiga. Rejeitos deste tipo podem contribuir

para o inicio da trinca ou acelerar a sua propagacao.
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Figura 111 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e nitretado. Imagem
da regido de propagacdo da trinca e poros.

N ; e 2 ,
20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 194pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD= 7.0mm Mag= 500X Spot Size = 427 Chamber =1.91e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Apesar dos poros, notam-se deformagdes no trajeto da trinca, indicando que o

mecanismo ndo € fragil, como mostra a Figura 112.
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Figura 112 - Amostra envelhecida a 480 °C por 3 horas. Material soldado e nitretado. Imagem
da regido de propagacdo da trinca.

)+ V%&b - - - =t 2 i FEL
20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 154pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=80mm Mag= 500X Spot Size = 414 Chamber =1.63e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Na regido de ruptura final do aco maraging soldado e nitretado, como mostra a
Figura 113, a superficie apresenta pequenas trincas secundarias. Embora a fratura seja mista,
com a presenga também de dimples, observam-se aspectos que mostram um mecanismo de
fratura fragil, principalmente a direita, onde aparecem algumas facetas de clivagem e facetas
de grao. Esta regido de menor ductibilidade estd associada a regido de maior dureza, préximo

a zona de difusdo de nitrogénio e formagdo de camada de nitretos.
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Figura 113 - Amostra envelhecida a 480°C por 3 horas. Material soldado e nitretado. Imagem
da regido final da trinca.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe= 154pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
— WD=85mm Mag= 500X Spot Size = 414 Chamber =1.60e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor.

Analisando as micrografias da Figura 94 a 113, percebe-se que tanto o processo de
solda como a nitretacdo a plasma nao modificaram o tipo de fratura tipica para os agos
maraging 18Ni 300, observou-se que para as soldas a Laser pelo processo Keyhole, grande
quantidade de poros foram produzidas gerando pontos no material suscetiveis ao inicio e
propagacdo de trinca. A superficie tratada termoquimicamente por plasma ndo influenciou na
propagacdo de trinca, a literatura diz que as trincas na superficie nitretada sdo minimizadas
devido a interface da camada de nitretos e substrato, criando uma descontinuidade na

propagacdo da fratura, aumentando a vida em fadiga do material (HUSSAIN,1999).

4.10 MICROANALISE POR ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X

O critério para a escolha dos pontos de EDS foi feito através de andlise visual da

estrutura, apoiada pela literatura. O mapeamento de solutos pela técnica de EDS mostrou-se
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aparentemente pouco sensivel ou com resolucdo insuficiente para destacar os elementos
segregados durante o processo de soldagem e a difusdo de nitretos na camada nitretada.

A Figura 114 mostra o material soldado e sem nitretacdo, imagem obtida pelo MEV.
No grafico da Figura 115 ndo se detectou a segregacdo de elementos devido o processo de
solda. A Tabela 35 mostra a composi¢cdo quimica com as porcentagens em peso €

porcentagem atOmica.

Figura 114 — Microestrutura do material soldado e sem nitretagdo obtida pelo MEV na regido
de inicio da trinca.

g 100um . Electron image 1

Fonte: Autor

Figura 115 — Andlise da composicdo por EDS da fratura ocorrida por fadiga do material
soldado e sem nitretacio na regido de inicio da trinca.
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Fonte: Autor.
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Tabela 35 — Composi¢do quimica, porcentagens em peso e porcentagem atdomica do material
soldado e sem nitreta¢do na regido de propagacao da trinca.

Peso  Atomos
(%) (%)
Al 0,24 0,51
Ti 0,81 0,98
Fe 67,45 69,74
Co 8,74 8,56
Ni 17,06 16,78
Mo 5,70 3,43
Total 100,00

Elemento

Fonte: Autor.

Observando a composicao da Tabela 35 e os picos da Figura 115 verifica-se uma
coeréncia na composicdo quimica descrita na composi¢do do material da Liga 1 na
Tabela 12, analisada pela empresa Bohler através da Norma MAS 6514F. Os elementos
molibdénio, niquel e cobalto, expressam quantidades préximas do material de base da Liga 1.
Verificando a Figura 114 feita pelo MEV onde se obteve o EDS, a fratura mostra vazios
semelhantes aqueles provenientes dos gases do processo de soldagem, pelo efeito da
vaporizacdo do material (processo de Keyhole).

A Figura 116 obtida na regido de propagacdo de trinca do material soldado e sem

nitretagdo, percebe-se uma regido mais escura onde a andlise de EDS foi realizada.

Figura 116 — Microestrutura do material soldado e sem nitretacdo obtida pelo MEV na regido
de propagacdo da trinca.

200um ' Electron Image 1

Fonte: Autor.
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O gréfico da Figura 117 mostram 2 (dois) picos mais significativos, com composi¢ao

de ferro, célcio e oxigénio, este dltimo com concentragdo de 60% em peso.

Figura 117 — Andlise da composicdo por EDS da fratura ocorrida por fadiga do material
soldado e sem nitretagdo na regido de propagacao da trinca.

Spectrum 1
Ca
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Full Scale 5232 otz Cursar, 2157 (9 cts) ket

Fonte: Autor.

A composicdo da Tabela 36 mostra um alto valor de oxigénio e enxofre, o oxigénio
pode ser proveniente de uma oxidag¢do da regido analisada gerando este valor superior aos
outros elementos observados na estrutura, porém o enxofre possivelmente € residuo da
limpeza e até mesmo no manuseio da amostra. Observa-se também que ndo aparece o

elemento niquel e nem o molibdénio, compostos caracteristicos da estrutura do agco maraging.

Tabela 36 — Composi¢do quimica, porcentagens em peso e porcentagem atomica do material
soldado e sem nitreta¢do na regido de inicio da trinca.

Peso  Atomos
(%) (%)
O 60,00 79,99
Al 0,98 0,78
Si 2,01 1,53
S 7,07 4,70
Ca 10,48 5,58
Fe 19,45 7,43
Total 100,00

Elemento

Fonte: Autor.

Para o material nitretado e soldado, novamente pode-se observar a presenca de vazio

proveniente do processo de soldagem. A Figura 118 faz uma andlise da camada nitretada,
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através do microscépio com aumento de 500x, proxima a regido de estudo pode ser visto

falhas na face fraturada proveniente da interface da camada nitretada e a superficie da peca.

Figura 118 — Microestrutura do material soldado e nitretado obtida pelo MEV na regido de
propagacao da trinca.

200pm

Elecison Image 1

Fonte: Autor.

No grifico da Figura 119 hd uma maior quantidade de espectros registrados. O
elemento nitrogénio aparece como o produto da camada nitretada, e os elementos cobalto,

niquel, ferro e molibdénio apresenta proporcdes coerentes.

Figura 119 — Andlise da composicdo por EDS da fratura ocorrida por fadiga do material
soldado e nitretado na regido de propagac¢ao da trinca.

i Fe Spectrum 2
Jo ’
Ae
Fe R
1 M
Ti Co Co
Al :
ta Ti Tj i
Trrrrrrrrrrrrrr1rrrrr1 o1 LI L L | LI B T T
1 1 2 3 4 g G 7 g | 10
Full Scale 5232 cts Curzar, 2157 (139 cts) ket

Fonte: Autor.

Quantidades elevadas de oxigénio, como ja mencionada, sdo encontradas na

composi¢ao como informa a Tabela 37, porém inferiores a quantidade encontrada na Tabela
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36. O composto nitrogénio caracteristica da camada nitretada aparece com valores de 0,87%
em peso; os elementos ferro e niquel, encontrados na matriz, aparecem com valores de
65,56% e 17,22% em peso, respectivamente, proximo dos valores encontrados na Literatura

(DYNAMIC METALS INTERNATIONAL, 2014; IMOA, 2012; KEY TO METAL, 2012).

Tabela 37 — Composi¢do quimica, porcentagens em peso e porcentagem atomica do material
soldado e sem nitretado na regido de inicio da trinca.

Elemento Peso Atomos

(%) (%)
N 0,87 3,29
O 2,28 7,54

Al 0,26 0,51

Ti 0,43 0,47

Fe 65,56 62,24

Co 8,62 7,75

Ni 17,22 15,55

Mo 4,77 2,64
Total 100,00

Fonte: Autor.

A Figura 120 mostra a transi¢do do tipo de fratura por duas zonas distintas, uma
produzida pelo desenvolvimento da trinca, mais préxima a superficie (camada nitretada) e
outra, na regido mais ductil do material onde aparecem alguns dimples, um pouco mais
distante da superficie. A andlise feita pelo EDS mostra a composi¢do na regido de transi¢do

da trinca para o material sem solda e nitretado.

Figura 120 — Microestrutura do material sem solda e nitretado obtida pelo MEV na regido de
propagacao da trinca.

Sapm Elaction Image 1

Fonte: Autor.
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Os espectros da composi¢cdo do material mostram na Figura 121, a composi¢do do aco
maraging 300 e tracos de célcio e carbono, este ultimo elemento como impureza associada ao
manuseio e contaminacdo do material. Os vdrios picos mostram heterogeneidade da

composi¢ao na regido estudada evidenciada pela quantidade de espectros plotados no gréfico.

Figura 121 — Anadlise da composi¢ao por EDS da fratura ocorrida por fadiga do material sem
solda e nitretado na regido de propagacao da trinca.

Spectrum 1
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Fonte: Autor.

A quantidade de carbono encontrado, valor de 1,85% em peso, supera a quantidade de
titanio (0,60%) mostrando proporcao considerdvel na regidao de analise, observa-se o
nitrogénio como elemento difundido na matriz do aco maraging com teor de 0,18% em peso,

quantidade inferior se comparado com o material soldado e nitretado (Figura 122). Os valores

da matriz do aco se encontram em propor¢des coerentes.

Figura 122 — Composic¢ao quimica, porcentagens em peso e porcentagem atdmica do material
sem solda e sem nitretado na regido de inicio da trinca.

Elemento Peso  Atomos
(%) (%)

C 1,85 7,94
N 0,18 0,67
O 1,25 4,04

Ca 0,46 0,59

Ti 0,60 0,65

Fe 68,51 63,40

Co 9,30 8,16

Ni 14,45 12,72

Mo 3,41 1,84
Total 100,00

Fonte: Autor.
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Outros pontos de andlise foram obtidos para estudo no espectroscopio de energia
dispersiva de raios X, porém somente os pontos com alteragdes significativas foram incluidos
no trabalho, algumas informagdes adicionais serdo comentadas.

O material soldado e sem nitretacdo, também registrou quantidades de carbono,
nitrogénio, oxigénio, s6dio e cobalto, elementos ndo caracteristicos da composi¢do do aco
maraging. Para o material soldado e nitretado, observou-se que a quantidade de nitrogénio
praticamente desaparece a medida que os pontos de analise se distanciavam da superficie
nitretada em direcdo ao centro da amostra. As amostras nitretadas e sem solda, mostram uma
grande heterogeneidade dos elementos, porém com valores coerentes a norma AMS6514F

utilizado para andlise da Liga 1 (ver capitulo 3.1).

4.11 DIFRACAO DE RAIOS X

O gréfico Figura 123 mostra os difratogramas de raios X para as condigdes de
tratamento térmico e termoquimico: Solubilizado (a); Solubilizado e Envelhecido (b);
Solubilizado e Nitretado por Plasma (c); e Solubilizado, Envelhecido e Nitretado por Plasma
(d). Estes testes foram obtidos em trabalhos anteriores (REIS, 2014), com a mesma
composi¢ao do aco maraging 300 da chapa chamada Liga 1, capitulo 3.1.

Como se pode observar para a condi¢do de tratamento térmico Solubilizado, grafico
Figura 123 (a), o aco apresenta estrutura apenas martensitica, para o grafico Figura 123 (b)
material Solubilizado e Envelhecido, apresenta também estrutura martensitica com indicios de
austenita retida em fracdes tdo pequenas que podem ser desconsideradas. Para o grafico da
Figura 123 (c) e (d), mostram que a camada nitretada por plasma consiste das fases y’-FesN e
c’-Fe, picos de difracdo do ¢’-Fe ndo foram detectados, ou ficaram bem menores do que o
material base, devido a fase y’-Fe4N ser predominante na profundidade da faixa de deteccdo
dos raios X, por¢des de austenita retida tdo baixa se forma que o pico de intensidade
correspondente ndao foi detectado. Sendo assim, pode-se afirmar que o tratamento de
envelhecimento combinado com o tratamento termoquimico de nitretacio em temperaturas
em torno de 480 °C em tempo de permanéncia de 3 horas ndo se observa a reversao para a

austenita.
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Figura 123 - Difratogramas de raios X para o aco maraging 300: solubilizado (a); solubilizado
e envelhecido (b); solubilizado e nitretado por plasma (c); e solubilizado, envelhecido e
nitretado por plasma (d).
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Fonte: Reis, 2014.

A seguir foram feitos testes para a Liga 1, material mencionado capitulo 3.1 sobre
material de pesquisa, foram feitos difratogramas de raios X para as condi¢des de tratamento
térmico de Envelhecimento a 480°C com tempo de permanéncia de 3 horas e termoquimico
de Nitretacdo. A imagem de difra¢do de raios X da superficie nitretada mostrou a formagao
de nitretos de ferro FesN e FesN, de acordo com os picos que podem ser observados no

grafico da Figura 124.
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Figura 124 - Andlise de difracdo de raios X para uma amostra do aco maraging 300
envelhecida e nitretada.
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5. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos pode-se concluir:

- A temperatura e o tempo de envelhecimento escolhidos (480 °C por 3 horas) mostraram-se
adequados para elevar as propriedades mecanicas do ago e recuperar a resisténcia apos a
solda.

- A soldagem a laser produziu no ago maraging 300 a formacdo de trés diferentes
microestruturas:

a) Zona Fundida (ZF) — regidao onde ocorreu a fusdo e solidificacdo do aco, com a formagao
de uma microestrutura martensitica e dendritica, com uma dureza em torno de 350 HV,
semelhante ao material de base;

b) Zona Termicamente Afetada (ZTA) — nesta regido houve o crescimento de graos préximo a
ZF (ZTA1) e envelhecimento préximo ao material de base (ZTA?2), atingindo uma dureza de
410 HV;

c) Material de Base (MB) — Nesta regido o a¢o nao foi modificado pelo calor absorvido na
solda.

- Houve perda de dureza na ZF da solda a laser, porém esta perda foi recuperada apds o
tratamento de envelhecimento proposto, com pouco prejuizo na resisténcia mecanica.

- Ap6s os tratamentos térmicos propostos (H/S/E — S/E — E), os niveis de dureza do material
se elevaram de cerca de 350 HV para valores superiores a 600 HV.

- Foram propostos 3 (trés) tratamentos térmicos diferentes: (a) homogeneizagao, solubilizagao
e envelhecimento; (b) solubilizacdo e envelhecimento; e (c) apenas envelhecimento. Ao
aplicar apenas o envelhecimento as propriedades mecanicas em tracdo mostraram-se
superiores, tanto para o material soldado como para o sem solda.

- O processo de solda a laser, com os parametros utilizados, mostrou-se eficaz para unido das
chapas, com perda de resisténcia inferior a 10%, quando comparado com a resisténcia do ago
maraging sem solda.

- A nitretagdo a plasma produziu uma camada de compostos de alta dureza (~ 1200 HV)
composta principalmente de Fe4N. Esta camada nao prejudicou nem os niveis de resisténcia a
tracdo, nem a vida em fadiga. Este fato mostra a viabilidade da utilizacdo da Nitretacdo a
Plasma para melhorar a resisténcia 4 corrosao ou ao desgaste sem prejuizo das propriedades

mecanicas.
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- Ao comparar a vida em fadiga do agco maraging soldado com o ndo soldado h4 uma redugdo
na vida em fadiga, para mesmos niveis de tensdo maxima no ciclo de cargas. Esta reducdo foi
associacdo aos defeitos presentes na zona fundida, principalmente os poros e a formagao de
austenita, que reduz a dureza na regido.

- Tanto o processo de solda como a nitretacdo a plasma ndao modificaram o tipo de fratura
tipica para os acos maraging, que ocorreu com deformacdo pldstica e micromecanismo de
fratura ductil (formagao de alvéolos).

- A superficie tratada termoquimicamente por plasma nao influenciou na propagacdo de
trinca.

- Os poros presentes, formados durante a solda a laser, sdo pontos suscetiveis ao inicio e
propagacdo de microtrincas. Este fato justifica a reduc@o da vida em fadiga do aco soldado,
comparado com o aco nao soldado.

- As andlises por difragdo de raios X ndo detectaram a presenga de austenita na estrutura do
aco, porém, as andlises por microscopia Optica mostraram a presenca de austenita préximo a

estrutura dendritica da solda.
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6. TRABALHOS FUTUROS

Os fendmenos decorrentes do processo de tratamento térmico, soldagem e nitretago,
ainda necessitam de estudos complementares, sendo assim, sugestdes para a continuidade

desde trabalho sdo propostas a seguir:

- Verificar se ha superenvelhecimento com tempos mais longos de permanéncia em forno para
a temperatura de 520 °C.

- Avaliacdo dos precipitados gerados pelos processos de soldagem, nitretacdo e tratamentos
térmicos. Sugere-se aqui a utilizagdo de técnicas de microscopia eletrOnica de transmissao
(MET).

- Quantificacdo da austenita retida nos processos de soldagem, principalmente na zona
fundida.

- Realizar tratamentos térmicos de homogeneizacdo em forno com atmosfera controlada para
evitar a formacdo da camada de 6xido e realizar testes de tracdo e fadiga para analisar as

propriedades mecanicas.
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