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RESUMO

Acos maraging sdo ligas Ni-Co-Mo-Ti de ultra-alta resisténcia e vasta aplicacdo que vai
desde a industria bélica e nuclear até componentes aeronduticos, vasos de pressdo e a industria

esportiva. Atuadi285 0 Td ()Tj25.04285 0 Td (o)T.



ABSTRACT

Maraging steels are Ni-Co-Mo-Ti ultra-high resistant steels used in special applications
from military and nuclear applications to aircraft components, pressure vessels and sport
equipment. Nowadays some investigations have being made in the application of these steels as
high resistance magnetic materials. Maraging steels present some advantages when compared to
other kinds of steels and alloys. They present extremely high mechanical strength, great
conformability in the solution treated state and good capacity of strengthening by aging. The use
in histeresys motors is one of the applications why magnetic properties of these steels are being
investigated. For this purpose, the material must have, beyond high mechanical strength, typical
characteristics of soft or semi-hard magnetic materials. The magnetic properties are presented and
discussed with the aim of establishing the best mechanical and heat treatments for magnetic
application. Texture analysis were performed and discussed with the aim of presenting the
material texture that fits the easiest magnetization direction. The phase quantifications for all
different conditions of termomechanical treatment were performed by X-ray diffraction. The
results were used to determine the influence of austenite in texture, mechanical strength and
magnetic properties of the material. Mechanical properties of the material were estimated by
hardening tests. The analysis of the results showed that almost all samples have the same texture
components and the <100> easy axes of magnetization are located in the sheet’s plane at an angle
of 45° to the rolling direction. The magnetic properties showed that all samples have minimum
requisites for using in histeresys motors, being the intermediate solution annealed samples the

worst condition and the nitrogen cooled samples the best indicated for this kind of application.
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1. INTRODUCAO

Acos maraging sdo ligas Ni-Co-Mo-Ti de ultra-alta resisténcia e vasta aplicagdo que vai
desde a industria bélica, nuclear, componentes aeronduticos, vasos de pressdo até a industria
esportiva. Atualmente estes acos vém sendo estudados para utilizacdo em rotores de alta
velocidade de motores de histerese.

As grandes vantagens que 0s acos maraging apresentam em comparagdo a outros tipos de
acos e ligas sdo de possuir niveis de resisténcia mecanica extremamente elevados, excelente
conformabilidade no estado solubilizado e grande capacidade de endurecer por envelhecimento.

A utilizagdo destes acos em motores de histerese é o motivo pelo qual se estudam suas
propriedades magnéticas. Para este fim, o material deve apresentar, além de elevada resisténcia
mecanica, caracteristicas tipicas de materiais magneticamente macios. As propriedades
magnéticas do material sio mostradas e discutidas com o objetivo de determinar as melhores
condicdes para utilizacdo do ago nas condi¢des requeridas.

Neste trabalho, andlises de textura foram realizadas e discutidas com o objetivo de
determinar a textura existente no material bem como sua direcdo de féacil magnetizacdo. A
quantificacdo das fases martensitica e austenitica para as diferentes condi¢des de tratamento
termomecanico foram realizadas por difracdo de raios-X, através do método de comparagdo
direta com o objetivo de analisar a influéncia da austenita na textura, resisténcia mecanica e
propriedades magnéticas do material. Ensaios de dureza foram realizados com o objetivo de
analisar as propriedades mecanicas do material.

Esta dissertacdo € de grande relevancia para o desenvolvimento da produgdo de
componentes em ago maraging para aplicacdes magnéticas, pois determina as condi¢des que
oferecem as propriedades magnéticas desejadas, além de citar em que dire¢cdo em relagdo as

dimensdes macroscopicas do material estas propriedades podem ser mais facilmente atingidas.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ACOS MARAGING

Acos maraging sdo ligas quaternérias de Ni-Co-Mo-Ti de ultra-alta resisténcia [1] criados
a partir da década de 50 pela companhia internacional de niquel através da combinagdo entre
ferro e niquel na proporc¢io de 75% de ferro e 25% de niquel ou 80% de ferro e 20% de niquel
aproximadamente. Estes acos eram endurecidos por precipitacdo a temperaturas entre 425°C e
510°C. Valores de dureza de até 67 HRC eram entdo obtidos e boas combinacdes entre resisténcia
e ductilidade a niveis de dureza de 53-56 HRC eram reportados. Porém estas composi¢des foram
abandonadas devido ao seu alto grau de fragilizacdo. Passou-se entdo a utilizar ligas Ni-Co-Mo
com 18% de niquel.

A figura 01 mostra o diagrama de equilibrio Fe-Ni utilizado para os agos maraging. O
diagrama apresenta as fases L (liquido), o0Fe (solucdo sélida — ferrita 6), y (Fe,Ni) (solugcdo sélida
— austenita), a (solucdo sdlida — ferrita alfa) e FeNiz; (composto intermetdlico). A fase
martensitica surge com o resfriamento rapido a partir do campo .

‘0

FIGURA 01 — Diagrama de equilibrio Fe-Ni [2].
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Os tratamentos térmicos sugeridos para os agos maraging sdo a solubilizagao a 815°C por
uma hora e o envelhecimento a 480°C por 3 a 6 horas [1], porém isto pode variar de acordo
principalmente com o teor de niquel da liga. A taxa de resfriamento ndo € um fator significante
na dureza do material quando da solubilizacdo devido ao alto teor de niquel e baixo teor de
carbono que o material possui.

Dentre outras caracteristicas, os acos maraging podem ser soldados sem pré-aquecimento
tanto na condicdo solubilizado quanto na condi¢do envelhecido. Possui também resisténcia a
fragilizacdo por hidrogénio e a formacdo de trincas por corrosao sob tensao [1].

Os elementos de liga utilizados nos agos maraging estdo diretamente relacionados ao seu
mecanismo de endurecimento. Estes elementos podem ser classificados 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). As influéncias dos elementos de ligas nas propriedades dos agos
maraging com 18% de niquel sdo mostradas na tabela 01. A adi¢cdo de niquel ao ferro garante a
estrutura martensitica tipica dos agos maraging, o que aumenta a resisténcia da matriz. Porém,
este mesmo niquel promove a reducdo da resisténcia da rede cristalina a0 movimento das
discordancias e reduz a energia de interacdo das discordancias com os dtomos intersticiais, o que
produz alivio de tensdo e, conseqiientemente, reduz a susceptibilidade do ago a ruptura por
fragilizacdo. Vale ressaltar que a matriz martensitica formada pode ter microestrutura tanto
cubica de corpo centrado quanto tetragonal de corpo centrado, ambas com baixissimo teor de
carbono. Outra vantagem da estrutura martensitica é a de criar condicdes favordveis para a
nucleacdo e distribui¢do uniforme de compostos intermetdlicos, compostos estes que sdao 0s
grandes responsdveis pela alta resisténcia mecanica que o aco maraging possui. A formagio

destes compostos se
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TABELA 01 — Influéncia dos elementos de liga nas propriedades dos agos maraging [3].

Elemento (%) em peso Nivel presente Efeito
(]) resist. mecanica
Muito baixo (]) ]
Niquel 17-19 Ms(1),produz y,essr — tenacidade e
Muito alto (1)
resist. ()
Muito baixo (]) () indiretamente resist. mecanica
Cobalto 7-95 ) ) )
Muito alto (1) (1) resist. (|) tenacidade
Muito baixo (]) () Resisténcia mecanica
Molibdénio 3,0-5,2 ) ) )
Muito alto (1) (1) resist. (|) tenacidade
Muito baixo (]) (]) resisténcia mecanica
Titanio 0,1-0,8
Muito alto (1) (|) tenacidade
Aluminio 0,05-0,15 Muito alto (1) (1) resist. (|) tenacidade
Boro e Teores muito Retardam a aglomeracdo de carbonetos
Zirconio baixos nos contornos de grao
Forma carbonetos grosseiros no bruto
de fusdo e particulas finas no contorno
Carbono 0,03 max Muito alto (1) do grao que sdo redissolvidas durante o
tratamento térmico. () resist. (|)
tenacidade
Calcio 0,05 Desoxidante
Oxigénio Residual Muito alto (1) (|) tenacidade
Forma-se TiS
Enxofre 0,01 max Muito alto (1) ]
(]) tenacidade (| ) duct. quente
Silicio 0,1 max Muito alto (1) (]) tenacidade
Manganés 0,3 max Muito alto (1) (]) tenacidade

Os acos maraging sdo utilizados em aplicacdes que vao desde a industria bélica, nuclear,
componentes aeronduticos, vasos de pressdo até a industria esportiva. Sdo classificados em
funcdo da sua tensdo de ruptura (em Klb/polz) em algumas classes como 200, 250, 300 e 350

entre outras de maior resisténcia. Porém apenas as classes 300 e 350 foram utilizadas neste
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estudo. A tabela 02 mostra a composi¢do quimica usual das quatro classes de acos maraging

anteriormente citadas.

TABELA 02 — Composicao quimica usual dos agos maraging 200, 250, 300 e 350 [1].

Elemento-(%peso)

Classe Ni (%) Co (%) Mo (%) Ti (%) Al (%)

M 200 17-19 8,0-9,0 3-35 0,15-0,25 | 0,05-0,15
M 250 17-19 7-85 4,6-5,2 0,3-0,5 | 0,05-0,15
M 300 17-19 8,5-9,5 4,6-5,2 0,5-0,8 | 0,05-0,15
M 350 175-18,5 | 12-12,5 3,8-4,6 1,4-1,7 0,1-0,15

A aplicagdo de interesse dos acos maraging neste trabalho se d4 em rotores de motores de

histerese. A aplicabilidade deste aco neste tipo de operacdo € adequada devida a excelente relagdo

entre boas propriedades magnéticas e alta resisténcia mecanica que este apresenta. Segundo

Belozerov [4], a forca coerciva (H.) deve ser préxima ao campo de excitacdo do estator, sua

inducdo de saturacdo (B;) e remanéncia magnética (B;) devem ser altas em campos tdo baixos

quanto de 20-60 A/cm e a quadratura magnética B,/B deve ser de pelo menos 0,7 ou 0,8.
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2.2 TEXTURA

Em materiais cristalinos, a distribui¢do dos graos (cristais), na maioria das vezes se dd em
direcOes preferenciais. Quando isso ocorre, pode-se dizer que o material possui textura como
mostrado na figura 02b, ou seja, a textura pode ser definida como a forma de distribui¢ido das
orientacOes dos cristais constituintes do material metélico. Logo, um material no qual a
distribui¢do dos graos se dd de forma aleatdria pode ser considerado sem textura como mostrado

abaixo na figura 02a.

(@) (b)
FIGURA 02 - Material sem textura (a), material texturado (b).

A textura cristalografica € um fator que estd diretamente relacionado a anisotropia de
propriedades do material. Quando um material possui uma orientacdo preferencial das dire¢des
cristalograficas, algumas de suas propriedades fisicas tais como moddulo de elasticidade,
condutividade elétrica e indice de refracao podem ter valores diferentes em algumas direcdes [5].
A importancia prética de se estudar a textura cristalogréficg Sgéa%ifftgad%%@%%roobter melhor
utilizacdo do material como func¢do das direcOesthal ¢@&is se obtém as melhores propriedades
fisicas do material.

Vale a pena ressaltar que a textura ndo se refere a forma dos graos, mas sim a forma como

a rede cristalina desses graos ¢ arranjada esp 9%Ij 5.16292 0 Td (0)Tj 5.76326 0 Td (s)Tj 4.56258 0 Td ()

poda ser inferida a p rlir da forma dos graos
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A textura cristalografica em um material hipotético (uma chapa, por exemplo) pode ser
representada por dois indices, um correspondendo ao plano (hkl) e o outro correspondendo a
direcdo [uvw]. De acordo com esta notacdo, o plano cristalogrifico (hkl) se encontra paralelo ao
plano da chapa e a direcdo [uvw] € a direcdo paralela a direcdo de laminacdo. Tomando como
exemplo o caso de uma chapa com textura (001) [100], tem-se a maioria dos cristais possuindo o
plano cristalografico (001) paralelo ao plano da chapa e a dire¢dao [001] paralela a direcao de
laminacdo. Essa textura é considerada ideal para materiais ferromagnéticos e denominada textura

de cubo.

FIGURA 03 - Representacdo esquematica da textura (001)[100] (textura de cubo).

2.2.1 Métodos de Determinacao de Textura

A andlise de textura cristalogriafica de um material pode ser dividida em dois grandes
grupos: microtextura e macrotextura. Uma das técnicas, sendo a mais conhecida, de andlise de
microtextura se da através do uso da difracdo de elétrons retro-espalhados ou EBSD (“Electron
Back Scatter Diffraction”) associado a microscopia eletronica de varredura (MEV). Esta técnica
possui como vantagem a determinagdo da orientacdo individual de cada grao de modo muito
rapido, porém, a andlise por EBSD ¢ limitada por alguns fatores. Além de exigir uma excelente
preparacdo metalografica do material, dentre outros fatores, a redu¢do de laminacgdo sofrida pelo
material determina a ndo utilizagdo desta técnica neste trabalho, jd que as amostras estudadas
possuem 80% ou 90% de redugdo por laminagdo e a técnica de EBSD permite a andlise de

amostras com reducdo de laminacdo de até 40%.
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Outras formas bastante utilizadas de determinacdo de textura sdo a difracdo de raios-x e
difracdo de néutrons. Estas técnicas analisam a macrotextura do material, ou seja, sdo medidas
fracdes volumétricas do material associadas a uma dada orientagdo cristalografica, a partir da
intensidade que difratam [6]. A tabela 03 ilustra algumas propriedades de vérias radiacdes que
sdao comumente utilizadas em anélises de textura. A determina¢do de que tipo de radiacdo devera
ser utilizada depende da relacdo entre o comprimento de onda da radiacdo utilizada e o

espacamento interatdbmico do material.

TABELA 03 - Propriedades de difracdo das radiagdes utilizadas em medi¢des de textura por difracdo,
a luz estd incluida para fins de comparacdo [7].

Tipo de radiacio
Propriedade Luz Néutrons Raios-x Elétrons
Comprimento de
onda (nm) 400-700 |0,05-03 | 0,05-0,3 | 0,001 -0,01
Energia (eV) 1 10 10" 10°
Carga (C) 0 0 0 -1,602x10™"
Penetracao (mm) - 10-100 0,01 -0,1 107

A técnica utilizada neste trabalho foi a difracdo de raios-x, devido ao fato de que a
profundidade da penetracdo deste tipo de radiacdo ja € suficiente para o material em questdo.
Nesta técnica o corpo-de-prova € posicionado em um difratdmetro de tal forma que o sistema de
coordenadas macroscopicas do corpo coincida com o sistema de coordenadas cristalograficas de

acordo com a figura 04.

fonte de radiaggo s DN
- (raiosX) \”}3}\ \ / (//

»
(o
detector
B E

FIGURA 04 — Posicionamento da amostra no difratdmetro na geometria de reflexao [7].
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Desta forma o feixe de raios-x, ao incidir sobre a amostra, se desvia de determinados
angulos devido a reflexdo que ocorre em certos planos cristalograficos. Esta reflexdo obedece a

lei de Bragg definida por:

nAd=2d,, sen6 2.1

Onde n é um numero inteiro, A € o comprimento de onda do feixe incidente, djy € o
espacamento interatdmico e 6 € o angulo de Bragg. Porém, para que a difracdo ocorra, trés
condic¢des devem ser obedecidas [7]:

= Deve existir um arranjo atdmico ordenado, ou seja, a amostra ndo deve ser amorfa;

* A radiagdo deve ser monocromadtica;

* O comprimento de onda da radiacdo utilizada deve ser da mesma ordem de
magnitude (ou menor) que o espacamento interatomico do material.

Através de uma varredura feita sobre a amostra, é possivel determinar quais planos
possuem maior intensidade de raios refletidos. Por exemplo, se o dispositivo indicar para uma
dada posi¢do da amostra uma elevacao da intensidade de raios refletidos, significa que a amostra
possui muitos planos (hkl) em condi¢des de provocar esta reflexdo ou que os elementos que

compdes esses planos possuem um poder de espalhamento maior.

2.2.2 Métodos de Representacao de Textura

2.2.2.1 Matriz de Rotacao

Para especificar uma orientacio no material, faz-se necessario fixar um método para
relacionar o sistema de coordenadas macroscépico da amostra com o sistema de coordenadas
microscopico do cristal. Neste caso vamos trabalhar apenas com coordenadas cartesianas e que
obedecam a regra da mao direita.

Os eixos do sistema de coordenadas da amostra S={s;s,s3} sdo escolhidos de acordo com
superficies e direcdoes importantes associadas com o formato externo da amostra. Para o caso de
amostras laminadas, que € o nosso caso, as direcdes escolhidas sdo a dire¢ao de laminacao (DL),

a direc@o normal ao plano de laminagdo (DN) e a direcdo transversal a direcao de laminacgao (DT)
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conforme indicado na figura 04. O segundo sistema de coordenadas a ser escolhido € o sistema de
coordenadas cristalino C={cjcoc3} que é especificado pelas direcoes do cristal. Em sistemas
cibicos € conveniente escolher este sistema de coordenadas coincidindo com os eixos [100],
[010] e [001] que sdo ortogonais.

Tendo sido escolhidos os sistemas de coordenadas, uma orientagdo pode ser definida
como a posi¢do do sistema de coordenadas cristalino em relacdo ao sistema de coordenadas

macroscépico da amostra, ou seja:

C.=8C 22

Onde C, e C; sdo o sistema de coordenadas do cristal e da amostra respectivamente e g € a
orientagcdo. A orientacdo g pode ser expressa de vdrias formas, porém a mais comum € a matriz
de rotacdo ou matriz de orientacdo. A matriz de orientacdo € uma matriz quadrada de nove

elementos dada por:

COS,;  COS,z  COSy, 81 812 8i
8 =|COSyy COSp COSy (=1 8y 82 823
COS,3 COSgz  COSy, 831 83 83

2.3

Onde a, B e v s@o os angulos que cada um dos trés eixos cristalinos [100], [010] e [001]
formam com os eixos macroscopicos X, Y e Z.

Tendo sido definida a matriz de rotagc@o, deve-se agora escolher o método através do qual
a orientacdo (textura) serd representada. Dentre os varios métodos disponiveis (espaco de
Rodrigues, espaco de Euler, par angulo/eixo, etc) o espaco de Euler foi o escolhido neste

trabalho.
2.2.2.2 Angulos e Espaco de Euler
Os angulos de Euler referem-se as trés rotagdes que, quando realizadas na seqiiéncia

correta, transformam o sistema de coordenadas da amostra no sistema de coordenadas cristalino

[7].
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p g

FIGURA 05 - Angulos de Euler, segundo Roe.

FIGURA 06 - Angulos de Euler, segundo Bunge.
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Seguindo a formulacdo de Bunge, as trés rotacdes podem ser descritas na forma de trés

matrizes, a serem:

cosg, seng, O
gy =|—seng, cosg 0 2.5
0 0 1

1 0 0
86=|0 cos® send®

0 —send® cosd 26

cosp, senp, O

8y =| —sen@, cosg, 0
0 0 1 27

Através da multiplicacdo das trés matrizes, em ordem, € obtida uma expressdo que

relaciona a matriz de rotagc@o aos angulos de Euler:
g:g¢z'g<1>'g¢1 28
Os elementos da matriz de rotagdo em termos dos angulos de Euler sdo entdo dados por:

COS @, -COS @, —seng, - sen@, -cos®  sen@, -cosQ, +cos @, - sen@, -cos®  seng, - sen®
g =|—cosg, -sen®, —sen@, -cos@, -cosP —sen@, -sen®, +cos@, -cos@, -cos® cos @, - sen®

seng, - sen® —cos @, - send cosd 2.9

Qualquer orientacdo g expressa em termos dos angulos de Euler pode ser representada
como um ponto num sistema de coordenadas tri-dimensional cujos eixos sao dados pelos trés
angulos de Euler como mostrado na figura 07. Este espaco € denominado espaco de Euler e sera

utilizado ao longo de toda esta dissertacao.
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FIGURA 07 — Representacdo esquematica do Espaco de Euler [9].

2.2.2.3 Figuras de Pélo

A direcdo de qualquer vetor tri-dimensional em um cristal, ou seja, uma dire¢do
cristalogrifica ou uma reta normal a um plano cristalino pode ser descrita como um ponto numa
esfera de referéncia unitdria, que € uma esfera de raio 1 definida ao redor de um cristal [7] como
mostrado na figura 08. A partir disso podemos definir a figura de pélo como um mapa de
distribuicdo estatistica de determinadas familias de planos {hkl} de uma amostra policristalina. O
método de construcdo de figuras de pdlo se da através de uma projecao estereogréfica que pode
ser definida como um meio de representacdo de relagdes angulares tri-dimensionais em duas

dimensoes.

100

FIGURA 08 — Esfera de referéncia (pdlos {100} de um cristal ctbico) [8].
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A projecdo estereografica provém de uma projecdo esférica onde devemos assumir um
cristal no centro de uma esfera imagindria (esfera de referéncia), fazendo coincidir o centro da
esfera com o centro do cristal. A partir do centro, retas normais sdo tracadas até as faces do cristal
e extendidas até a superficie da esfera, como também € mostrado na figura 08. Os pontos de
intersecdo das retas com a superficie da esfera sio denominados pdlos das faces e constituem a
projecao esférica do cristal.

A partir da projecdo esférica temos a projecdo estereografica representada na figura 09
onde o ponto P € a projecdo esférica de um poélo do cristal representado em C. Tendo como ponto
de projecao o ponto B, temos que o ponto P’ € a projecao estereografica do pdlo P. Esta projecao

estereografica pode ser representada tanto no plano N°W’S’E’ quanto no plano NWSE.

plano de projecio

_ circule.dekasas.

esfera de
_Zenfremcic

projecio

FIGURA 09 — Projecdo estereografica [10].

Uma figura de pdlos € formada por curvas de nivel fechadas com indicacio de valores de

intensidades também chamadas de curvas de isovalor, ou seja, curvas que representam um
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conjunto de pontos de igual intensidade. A figura 10 mostra um exemplo de figura de pdlo (111)
para aluminio laminado a frio com 97% de reduc@o com a defini¢do dos angulos azimutal (a) e

radial (B) que sdo angulos de rotacdo da amostra a partir dos quais é plotada a figura de pdlo.

Fonte Contador 11} DL Niveis de 0.5
" : -

O
_

s -
Amostra n(-‘
Plapne fhidll, \
@ < [ e\
‘( N e S RN
DT SN T ]
Y I
Fonte Contador ‘\ == 7 —
- N
Amost ~
mostra >4/ Planos (hkl)

o
2y

i) Max=812

FIGURA 10 — Figura de pdlo (111) para aluminio laminado a frio com 97% de redugao.

A descri¢do de texturas através de figuras de pdlo diretas é amplamente utilizada, porém,
as informagdes contidas nestas figuras sdo incompletas, ji que representam apenas os planos

(hkl) difratados pelo material.
2.2.2.4 Funcao de Distribuicao de Orientacao Cristalografica (FDOC)

Uma descricdo completa da textura deve informar a distribuicdo das orientagdes dos
cristais dadas, ou seja, um plano e uma direcdo (hkl)[uvw], e a fragdo volumétrica de cada
orientagdo presente. Esta descricdo completa da textura pode ser obtida com o auxilio da Fun¢do
de Distribuicdo de Orientacdo Cristalogrifica (FDOC). A FDOC especifica a freqiiéncia de
ocorréncias de (ou probabilidade de encontrar) determinadas orientacdes (hkl)[uvw] em uma
determinada amostra do material. Esta probabilidade, numa amostra sem textura € igual a unidade
[6]. A orientacdo de um cristal, na FDOC, é definida no espaco de Euler através da plotagem dos
trés angulos de Euler anteriormente vistos.

E usual apresentar a textura de acos austeniticos usando as se¢des de ¢;=0° e ¢;=90°. Ja
para acos ferriticos ou martensiticos (caso em estudo) utiliza-se apenas a se¢do de ¢, =45° ja que

ela contém os planos e dire¢cdes importantes para andlise desses materiais. Esta forma de
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2.2.2.4.1 Calculo da FDOC

A Funcdo de Distribuicdo de Orientagdo Cristalografica f(g) € a ferramenta que,
diferentemente das figuras de polo, nos da uma avaliacio quantitativa da textura do material. Esta
funcdo ndo pode ser diretamente medida, mas necessita ser calculada a partir dos dados da figura
de polo original. Vale ressaltar que o calculo da FDOC ndo pode ser determinado a partir de
apenas uma figura de pdlo, mas necessita de pelo menos 3 a 4 delas no caso de materiais de
estrutura cubica. No caso deste trabalho foram utilizadas 3 figuras de polo para cada calculo de
FDOC apresentado.

O calculo da FDOC nada mais é que a inversdo da figura de pdlo. Matematicamente

falando, a FDOC € a resolucdo da equacdo fundamental da textura descrita abaixo:

R =5[] fay 2.10

Onde y ={a. B} e ¢ ={y.6.0}.

Alguns métodos podem ser utilizados para resolver a equacdo anterior, nesta dissertacao
nos atearemos a resolvé-la pelo método da expansdo em série, também chamado método
harmonico devido a utilizacio de funcdes esféricas harmonicas.

Seja dV a fracdo do volume V que possui graos com orientagdo (v, 6, ¢) segundo Roe
dentro do intervalo (dy, df, d¢), a Funcdo de Distribui¢do de Orientacdo Cristalogrifica f(g)

pode ser definida como:

%V :8—12w(w, 6.0)sen6.d6.dy.d¢ 211
T

A FDOC para materiais de estrutura cubica de corpo centrado pode ser calculada através
de trés figuras de podlo diretas. As figuras de pdélo devem ser normalizadas e podem ser
representadas pela funcdo q(a,) mostrada abaixo. O calculo da FDOC tanto pelo método de Roe

quanto de Bunge consiste em aproximar essas fungdes por somatério de séries tais que:
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qg(a,p) = i z Q,, P, cos(ax)exp(—imf3) 2.12

=0 m=-1

Onde Py, sdo polindmios de Legendre. A expressdo proposta por Roe para a funcdo w (v,

0, 9 é:

00 1 1
w(y,0,9)= Z Z Z W, Z in €OS O eXp(—imy) exp(—ing) 2.13

=0 m=-1 n=-1

onde Z;,,, sdo os polindmios generalizados de Legendre e W, sdo coeficientes da FDOC
e dependem do material e tratamentos termomecanicos aplicados
A funcdo f(¢,,P,@,) proposta por Bunge equivalente a fungdo w (y, 0, ¢) é dada por:

o+l 41

f(@.@.0,)=> > > C"e"” P (P)e"” 2.14

=0 m=—1In=-1

onde P™ (¢)¢é uma generalizacdo das funcdes associadas de Legendre e os coeficientes

G" sdo equivalentes aos coeficientes Wy, propostos por Roe.
2.2.2.4.2 Fator de Severidade da Textura

O Fator de Severidade da Textura (FST), proposto por Kallend [11], é outro parametro

importante na defini¢do da textura. Ele consiste no desvio padrao médio da FDOC em relacdo a

uma amostra sem textura. O FST € definido pela expressao:

o 4]+ %
(FST)* = 4\@:2{2 Zl le,m,f}

m=—In=-1

2.15

O valor de FST € zero para uma amostra sem textura, ou seja, com uma distribui¢do

aleatoria de grdos, e aumenta quanto mais texturado for o material.
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2.2.3 Fatores que Provocam a Textura

A textura cristalografica depende de alguns fatores tais como o tipo de processamento
termomecanico sofrido pelo material. De acordo com o tipo de processamento termomecanico, as
texturas finais obtidas podem ser classificadas como: textura resultante da solidificacdo, textura
resultante da deformacdo e textura de recristalizagdo.

As texturas de interesse para este trabalho sdo as texturas de deformagdo e texturas de

recristalizacao.

2.2.3.1 Textura de Deformacao

Com a deformacdo plastica, a rede cristalografica adquire uma orientagio preferencial, e
surge a textura de deformacgdo. A textura de deformagdo depende do tipo e das condi¢des do
tratamento de deformacdo, em particular do modo principal de deformacao. Depende também do
tipo de rede cristalogréfica e da energia de falha de empilhamento.

A textura de laminacdo caracteriza-se por planos e dire¢des cristalograficas paralelos ao
plano e a direcdo de laminagao.

Para a maioria das aplicacdes dos materiais magnéticos, o material como laminado a frio
ndo tem utilizagdo prética. Sendo assim a textura de deformacdo é importante apenas como um

passo intermedidrio para a textura de recristalizacdo [8].

2.2.3.2 Textura de Recristalizacao

A partir de determinada temperatura de recozimento do metal deformado a frio, hd uma
forte modificagdo na microestrutura do material, ocorrendo um processo denominado
recristaliza¢do primdria por nucleagc@o e crescimento. Existem trés possibilidades para a textura
de recristaliza¢ao primdria de um material:

a) A textura de recristalizacdo é a mesma textura de deformacao;
b) A textura de recristalizacdo € influenciada pela textura de deformagdo. Ha um processo de

nucleagdo e/ou crescimento orientado, o qual depende da textura de deformacao;
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c) Os graos apos recristalizagc@o sao orientados de maneira aleatdria apesar de uma textura de
deformacdo antes do recozimento que permitiu a recristalizacao.

O cardter e o grau de perfeicio da textura de recristalizacdo primdria dependem ndo sé da
textura de deformacdo, mas também do tipo de tratamento de deformacdo, do grau e temperatura
da dltima deformag¢@o ocorrida no material, da temperatura e do tempo do ultimo recozimento
ocorrido no material, do grau de deformagdo intermedidrio, da temperatura de recozimento

intermedidrio, da composi¢do,das impurezas, entre outros [8].
2.3 QUANTIFICACAO DE FASES

A quantificacdo de fases foi realizada através do método da comparagdo direta sugerido
por Cullity [10]. Este método é vdlido e bastante utilizado para materiais bifdsicos. A
quantificacdo de fases através da difracdo de raios-x, de forma geral, se baseia no fato de que a
intensidade dos padrdes de difracdo de uma fase em particular em uma mistura de fases depende
da concentracdo daquela fase na mistura. A relacdo entre a intensidade e a concentra¢io da fase
geralmente é nado-linear, desde que a intensidade da difracio depende muito do coeficiente de
absor¢@o da mistura, e isto varia de acordo com a concentracao.

Partindo da equacdo para a intensidade difratada por uma amostra de p6 monofésica,

3 Ie* Y2 A1 2 [1+cos®20 )| e"
I= 2 4 — |F| p 3 2.16
m-c 2ar )v sen-@cos 2u

Onde I € a intensidade integrada por unidade de comprimento da linha de difracéo, Ip € a

temos:

intensidade do feixe incidente, ¢ € m sdo a carga e a massa do elétron, ¢ € velocidade da luz, A € o
comprimento de onda da radiacdo incidente, r € o raio do circulo do difratdmetro, A € a drea da
secdo transversal do feixe incidente, v é o volume da célula unitéria, F € o fator de estrutura, p é o
fator de multiplicidade, 8 o 4ngulo de Bragg, e™ é o fator de temperatura e p o coeficiente de

absorcdo linear.
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Assumindo que o material possui apenas duas fases, martensita e austenita, o problema
resume-se entdo em determinar a composi¢do da mistura quando as duas fases t€m a mesma

composicdo, mas estruturas cristalinas diferentes. Facamos entdo a seguinte consideracio:

I o 3
K:( 0;4}(’22 AJ 2.17
m-c ar

2 -2M
R:iz |F|2p 1+§os 20 \| e )18
1 sen“@cosd 2u

A intensidade integrada é entdo dada por:

[=— " 2.19

Onde K € uma constante que independe do angulo de reflexdo, da estrutura e da
composicdo das fases.

A intensidade integrada para as fases austenitica (y) e martensitica (o) sdo dadas por:

KR,

l,=——C, 2.20
M,

I, = K2 Re C, 2.21
U,

Sendo que C, e C, sdo as fragdes volumétricas das duas fases em questdo, py, € o
coeficiente de absor¢do linear da mistura e R, e R, dependem de fatores ja descritos no inicio

desta secao.
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Dividindo-se as equacdes 2.20 e 2.21 membro a membro, temos:

A A 222

Pode-se encontrar o valor de C,/C, medindo a intensidade integrada de uma reflexdo de
cada fase e calculando os valores de Ry e R,. Uma vez obtido o valor da razao C,/C,, o valor de

C, pode ser obtido através da equagao:

Cc, +C,=1 2.23

2.4 PROPRIEDADES MAGNETICAS

Os materiais magnéticos sao classificados em algumas categorias, dentre elas os materiais
ferromagnéticos, paramagnéticos e diamagnéticos. Os acos maraging fazem parte da familia dos
materiais ferromagnéticos por possuirem um momento magnético permanente na auséncia de um
campo externo e manifestarem magnetizagdes muito grandes e permanentes [5]. Essas
caracteristicas sdo exibidas pelos metais de transi¢do ferro (como ferrita o BCC), cobalto, niquel

e alguns dos metais terras-raras, como o gadolinio [5].
2.4.1 - Dominios e Histerese
Quando sujeitos a um campo magnético externo H, os materiais ferromagnéticos

apresentam dois fendmenos peculiares: saturacdo e histerese. Estes fendmenos podem ser

observados na figura 12 que também mostra as propriedades He, B; e B.
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FIGURA 12 — Ciclo de histerese esquematica para um material ferromagnético [5].

O fendmeno da saturacio ocorre quando, aplicado o campo externo H, o valor da indugdo
magnética B (ou M) cresce e se aproxima de um limite finito, denominado magnetizagdo de
saturacdo (M;). A partir deste valor se esgota a capacidade do material de concentrar linhas de
fluxo. A inducido magnética B representa a magnitude da for¢ca do campo interno no interior de
uma substancia que € submetida a um campo H [5]. O valor de B correspondente a magnetizagao

de saturagdo é chamado inducao de saturacdo (Bs). A relacdo existente entre B e H é dada por:

B=uH 2.24

Onde a constante de proporcionalidade u representa a permeabilidade magnética, uma
caracteristica intrinseca do material.

O fendmeno de histerese ocorre quando, a partir da saturagdo, a medida que o campo H é
reduzido pela reversdo da dire¢do do campo, a curva ndo retorna seguindo seu trajeto original, ou
seja, o campo B se defasa em relacdo ao campo H que € aplicado ou diminui a uma taxa mais
baixa [5]. Ao atingir zero no valor do campo H, existe um campo B residual que é chamado de
remanéncia ou B,; o material permanece magnetizado na auséncia de um campo externo. O
campo H necessdrio para que o valor da indu¢do magnética B atinja o valor zero é denominado

forca coerciva (H.) e representa a dureza magnética do material.
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O processo de magnetizacdo e o fendmeno de histerese podem ser melhor entendidos
através dos movimentos das paredes dos dominios magnéticos. Qualquer material ferromagnético
que se encontre abaixo da temperatura Curie (T.) pode ser dividido em pequenas regides em seu
interior da ordem de 10® ¢cm?® denominadas dominios magnéticos. Em cada uma destas regides
existe o alinhamento mutuo de todos os momentos de dipolo magnéticos na mesma direcao. Os
dominios magnéticos sdo separados por fronteiras denominadas paredes do dominio através das

quais a direcdo de magnetizacao varia gradualmente como mostrado na figura 13.

Parede do
dominio

FIGURA 13 - Representacio esquematica da parede do dominio magnético [5].

A medida que um campo H é aplicado, os dominios mudam de forma e de tamanho
mediante 0 movimento dos contornos do dominio. Os dominios que estdo orientados em dire¢cdes
favordveis em relacdo ao campo aplicado crescem a custa daqueles que estdo orientados de
maneira desfavordvel. Este processo prossegue até que a amostra toda se torne um unico
dominio. A saturagdo ocorre no momento em que este dominio, através de rotacdo, torna-se
orientado com o campo H como mostrado na figura 14. Acompanhando o ciclo, a histerese ocorre
quando um campo contrdrio de magnitude —H, € aplicado. O processo ocorre agora no sentido
inverso com a rotacdo do uUnico dominio existente na dire¢do do novo campo. Em seguida,
dominios que possuem momentos magnéticos alinhados com o novo campo se formam e crescem
a custa dos dominios originais [5]. A resisténcia ao movimento de paredes de dominio em

resposta a0 aumento do campo magnético na dire¢cdo oposta é a grande responsdvel pelo

fenOmeno de histerese.
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FIGURA 14 — Representagdo esquemadtica do processo de saturacdo [5].

2.4.2 — Anisotropia Magnética

Alguns materiais exibem diferentes valores de uma propriedade em diferentes direcoes
cristalogrificas. Em se tratando de propriedades magnéticas, este fendmeno é denominado
anisotropia magnética. Considerando-se um monocristal isolado, percebe-se que este possui uma
maior ou menor tendéncia a magnetizar-se de acordo com a dire¢do cristalina na qual o campo é
aplicado. Este € um fator de grande importancia neste trabalho ja que deseja-se descobrir, através
de andlises de textura, em que dire¢Oes em relacdo a textura existente no material se encontram as
direcdes de facil magnetizacdo do ferro e niquel que sdo os principais componentes dos agos
maraging. Vale ressaltar que as dire¢des de facil magnetizacdo do ferro e do niquel sdo as
familias de direcoes <100> e <111> respectivamente.

A anisotropia magnética de um material pode ser mensurada através dos valores de
quadratura magnética apresentados por este. Segundo Belozerov [4], para que possa ser utilizado
em rotores de motores de histerese, o material deve possuir valores de quadratura magnética de
no minimo 0,7 ou 0,8. A quadratura magnética é dada pela razdo B,/B; cujos valores variam de 0
a 1 sendo que quanto mais proximo de 1 mais anisotropico serd o material. Abreu [8] sugere o

valor de quadratura magnética minimo de 0,8 para que o material seja considerado anisotrépico.



3. MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAL

O material utilizado no presente trabalho foi o agco maraging nas classes 300 e 350.

composi¢do quimica do material em questdo € apresentada na tabela 04.

TABELA 04 — Composi¢io quimica do aco Maraging classes 300 e 350 em estudo.

Elemento-(%peso)

Classe Ni Co Mo Ti Al C Mn Fe
M 300 17,86 9,31 4,96 0,79 0,14 0,01 0,01 Bal.
M 350 19,77 10,74 4,7 1,47 0,98 0,073 0,01 Bal.
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3.2 TRATAMENTOS TERMICOS

3.2.1 Tratamento Térmico de Solubilizacao

Os tratamentos térmicos de solubiliza¢do foram realizados em dois momentos a 870

°C £ 5 °C por um tempo de 1 hora em forno tipo mufla e com resfriamento em dgua obtendo

assim uma matriz martensitica. Num primeiro momento a solubilizacdo foi aplicada com o

objetivo de tornar o material mais maledvel para que o mesmo pudesse sofrer maiores

redugdes durante a laminacao a frio. A segunda solubilizacdo foi realizada apenas em algumas

amostras de aco maraging 350 reduzidas em 90% logo apds a etapa de laminagdo. A figura 15

apresenta os tratamentos termomecanicos aplicados as amostras (os nimeros entre parénteses

representam a quantidade de amostras).

Maraging 350

Maraging 300

(20) (5)
) Solubilizacao Solubilizacao
5
v v (19) v (5)
Laminacao 80% Laminacao 90% Laminacao 90%
(5) (10) (5)
5) <+——| Solubilizacéo (5)
(5) <
______________________________________ >
(25)
Env. 450°C | | Env. 480°C || Env. 500°C | | Env. 600°C | | Env. 650°C
\ 4 . l
o) J (20)

Resfriamento N,

Resfriamento ar

FIGURA 15 — Representagdo esquemadtica dos tratamentos termomecanicos aplicados as amostras.
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3.2.2 Tratamento Térmico de Envelhecimento

Os tratamentos térmicos de envelhecimento por precipita¢ao foram realizados a 450°C,
480°C, 500°C, 600°C e 650 °C em forno tipo mufla durante 1 hora com resfriamento ao ar e
em N,. Cabe mencionar que, ao contrdrio da solubiliza¢do, o envelhecimento foi aplicado a

todas as amostras em uma das temperaturas anteriormente citadas.

3.3 LAMINACAO

A laminagdo ocorreu em dois momentos durante o processo. Num primeiro momento
deu-se a quente com o objetivo Unico de tornar a amostra menos espessa para que esta
pudesse ser trabalhada a frio. Posteriormente, apds a primeira etapa de solubilizacdo, as
amostras foram laminadas a frio em passos sucessivos num laminador laboratorial sofrendo

redugdes de 90% para a classe 300 e de 80% e 90% para a classe 350.

3.4 DIFRACAO DE RAIOS-X E ANALISE DE TEXTURA

As difracdes de raios-X e andlises de textura foram realizadas num difratdmetro
PHILLIPS® modelo X’PERT PRO da Universidade Federal do Ceard (UFC) com fonte de
radiacdo Cok de comprimento de onda =1,7890 sem monocromador. O intervalo angular
2 utilizado para a difracdo em todas as amostras foi de 40°-115°. As medicdes foram
realizadas a temperatura ambiente no modo continuo de varredura. O passo angular utilizado
foi de 0,02° por varredura e o tempo de contagem foi de 3 segundos. A configuragdo utilizada
tanto para a difracdo quanto para a andlise de textura foi a ATC-3 sendo que somente durante
a difracdo foi aplicado o modo de oscilac@o linear de 5 mm na amostra. A tensdo e corrente
utilizadas nas medi¢des foram 40 KV e 40 mA respectivamente. Foi utilizado o filtro de ferro
para o feixe incidente.

Trés figuras de pdélo (111), (200) e (220) para a fase martensitica foram medidas Os
pardmetros de medida foram: o variando de 0° a 80° com “step” de 5°; [ variando de 0° a 360°
com “step” de 5° e 3 segundos de constante de tempo por passo. A Fun¢do de Distribui¢ao de
Orientagdo Cristalografica (FDOC) foi calculada usando o programa POPLA (Los Alamos
texture software package) a partir destas trés figuras de pdlo usando o método da expansdo em
série ou método harmodnico com L,x=22. A corre¢do de Background foi medida no préprio

equipamento e a de Defocusing foi calculada utilizando o programa WinTex.
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3.4.1 Preparaciao das Amostras

Logo apds a laminacdo as amostras foram cortadas em formato retangular com disco
de corte apropriado nas dimensdes minimas de 10 x 15 mm. Apds a aplicagdo dos tratamentos
térmicos, as amostras foram lixadas progressivamente em lixas d’agua de granulometrias 220,
320, 400 e 600 até que fosse atingida a meia espessura do material para garantir que os
resultados de textura obtidos para o material fossem os mais criteriosos possiveis. As
amostras foram entdo progressivamente polidas em pasta de diamante de 3 e 1 um. Apds este
passo as amostras sofreram ataque quimico de uma solugdo de 5% de écido fluoridrico (HF) +
95% de agua oxigenada (H,O;) com o objetivo de eliminar qualquer deformacao existente na

superficie, o que poderia alterar os resultados obtidos na textura.

3.5 PROPRIEDADES MECANICAS

3.5.1 Medicoes de Dureza

As andlises de dureza foram realizadas em todas as amostras em durdmetro Shimadzu.
A carga utilizada para todas as amostras foi de 0,1 kgf e o tempo de penetragdo utilizado foi
de 30 segundos. Para cada amostra foram realizadas cinco medidas sendo eliminados o maior

e o menor valor e feita a média dos trés valores restantes.

3.6 PROPRIEDADES MAGNETICAS

As propriedades magnéticas e os ciclos de histerese foram obtidos em um
magnetometro de amostra vibrante EGG-PARC modelo 4500 do Instituto de Fisica da
Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ). O mesmo se encontra esquematizado na

figura 16.
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FIGURA 16 — Esquema do magnetdmetro de amostra vibrante EGG-PAR. 1 — Fonte de alimentacéo;
2 — Vibrador; 3 — Eletroima; 4 — Ponta Hall; 5 — Controlador; 6 — Computador.

3.6.1 Preparacao dos Corpos de Prova

As amostras para 0s ensaios magnéticos possuiam cerca de 3mm de didmetro e
espessura a menor possivel (entre 0,05 e 3mm). A confeccdo dos discos se deu a partir das
mesmas amostras utilizadas para os ensaios de textura, sendo que estas foram entdo cortadas
em formato retangular numa tesoura guilhotina, coladas a uma haste metdlica de 3mm de
diametro e desbastadas através de lixamento até atingirem o formato de disco. As

caracteristicas dos discos encontram-se esquematizadas na figura 17.

DIMENSOE

FIGURA 17 — Caracteristicas dos discos para realiza¢do de ensaios magnéticos.



4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Para melhor analisar os resultados, as vinte e cinco amostras foram divididas em cinco
grupos: Imssooorar, Im30090Ears 1m3s080Ear, IVM35090sEar € VM3soooen2. Para fins de comparacio
dos resultados, o grupo de amostras de maraging 350 que sofreu 90% de reducdo a frio e foi
somente envelhecido com resfriamento ao ar foi considerado padrio e denominado grupo
Im3soooear- Partindo deste principio outros quatro grupos foram criados, os quais variam em
relacdo ao primeiro em um dos quatro aspectos (material, reducdo, tratamento térmico e
resfriamento). O grupo Ilysoo90ear difere do grupo Imssoooear apenas em relagdo ao material. O
grupo Illvssogoear difere em relacdo a redugdo sofrida na laminacao a frio. O grupo IVmssoooskar
sofreu o processo de solubilizag¢do anterior ao envelhecimento. O grupo Vmssooornz difere por
ter sofrido resfriamento em nitrogénio liquido a -196°C. A tabela 05 mostra as especificagdes

dos quatro grupos.

TABELA 05 — Caracteristicas dos cinco grupos de amostras em estudo.

. Tratamento )
Grupo Material Reducdo . Resfriamento
térmico
IM35090Ear M350 90% Envelhecimento Ar
IIv30090Ear M300 90% Envelhecimento Ar
IIM35080Ear M350 80% Envelhecimento Ar
IVM3509OSEaI M350 90% Sol + Env Ar
'V M35090EN2 M350 90% Envelhecimento N,
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4.1 TEXTURA DE LAMINACAO

A fim de analisar a influéncia dos tratamentos térmicos na textura do aco maraging
350 foram realizadas andlises nas amostras laminadas a 80% e 90% de reducdo. A textura
formada durante o processo de laminacdo € denominada textura de deformacdo como
mostrado na se¢do 2.2.3.1. As FDOCs das amostras no estado laminado sdo mostradas na
figura 18. As principais componentes de textura formadas na amostra laminada a 80% sao:
{001}<110>, {111}<uvw>. Na amostra laminada a 90% observam-se as mesmas
componentes, porém com maiores intensidades devido ao maior grau de encruamento
aplicado. Estes resultados estdo de acordo com os resultados encontrados por Ahmad et al
[12]. que também estudou a evolucdo da textura da fase martensitica em véarios graus de

reducgdo por laminagao.
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FIGURA 18 — FDOCs das amostras do ago maraging 350 laminadas com 80% (a) e 90% (b) de redugao.



ANALISE DE TEXTURA E PROPRIEDADES MAGNETICAS... 48

4.2 GRUPO Iv3s5090Ear

4.2.1 — Quantificacao de Fases

A figura 19 mostra a quantificacio de fases realizada através do método da
comparacao direta com diferentes fatores de espalhamento atdmico descrito por Cullity [10] e
apresentado na secdo 2.3. Observa-se que a fase austenitica comeg¢a a se formar no
envelhecimento a 600°C com 12,7%, passando para o percentual de 53,4% com
envelhecimento a 650°C. Habiby et al. [13] encontraram valores médximos de austenita
também no envelhecimento a 650°C apds tratamentos denominados ausaging (42%) e duplo-
envelhecimento (45%), porém com percentuais menores que os encontrados no presente
estudo. Em outro estudo, Habiby et al. [14] encontraram cerca de 55% de austenita em
amostras usinadas com posterior tratamento de ausaging a 650°C. Nesta mesma temperatura,
Ahmed et al. [15] também encontraram o maximo valor de austenita reversa. A evolu¢do da
formagao das duas fases em estudo pode ser acompanhada na figura 20 que mostra os

difratogramas para as amostras deste grupo de acordo com a temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 19 — Percentual de austenita versus temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 20 — Difratogramas em func¢io da temperatura de envelhecimento mostrando a formacao da fase

4.2.2 — Analise de Textura

austenitica.

A figura 21 apresenta as FDOCs, de acordo com a temperatura de envelhecimento, em

secoes de (,=45° para as amostras de maraging 350 com reducdo de 90%, envelhecidas e

resfriadas ao ar.
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FIGURA 21 - Secdes de ¢,=45° da FDOC das amostras do grupo Iyssoeoear €nvelhecidas a 450°C (a), 480°C (b),
500°C (c), 600°C (d) e 650°C (e).

A fim de observar melhor a evolugdo da textura nas cinco amostras, fez-se necessario

a plotagem das fibras o, y e € para as cinco temperaturas de envelhecimento. A figura 22

mostra como se comportam estas fibras.
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FIGURA 22 - Fibras a (a), y (b) e € (¢) erilczungﬁo da temperatura de envelhecimento.

De forma geral, apds o envelhecimento, observa-se a formacao de quatro componentes
principais de textura: {hkl}<110>, {111}<112>, {114}<221> e {332}<113> sendo que a
componente {hkl}<110> apresenta as maiores intensidades de textura e € a mais
representativa. As intensidades destas componentes de textura se mantém praticamente
constantes para todas as temperaturas de envelhecimento estudadas, porém, percebe-se que
ocorre uma diminui¢do na intensidade das texturas {hkl}<110> e {111}<121> quando o
envelhecimento se dd a 650°C. Provavelmente, a esta temperatura, devido ao alto percentual
de austenita formado, estas componentes de textura da martensita se transformam em novas
componentes de textura da austenita. De forma geral, a temperatura de envelhecimento parece
ndo afetar significativamente a intensidade das componentes de textura formadas na faixa de
temperaturas de 450°C a 600°C.

A partir da componente de textura {001}<110>, pode-se concluir que a direcdo de
facil magnetizacdo do ferro <100> apresenta-se no plano da chapa rotacionada de 45° em
relacdo a direc@o de laminacao.

O fator de severidade da textura em func¢do da temperatura de envelhecimento é
mostrado na figura 23. O valor de 1,92 € associado a amostra envelhecida a 650°C,

confirmando que esta amostra estd menos texturada que as demais amostras deste grupo.
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FIGURA 23 — Fator de severidade de textura em fung@o da temperatura de envelhecimento.

2.4
231 2,32
./I
1 N2.24
[ ]
2,24
\, 12
[ ]
N \
[ ]
1,92
1,84
1,6 1
1,4
—=&— M350 90% Env ar
T T T T T T T T
450 500 550 600 650

Temperatura de envelhecimento (°C)

4.2.3 — Propriedades Magnéticas

As propriedades magnéticas do material também sdo influenciadas de forma acentuada

pela quantidade de austenita formada no envelhecimento. As figuras 24 e 25 mostram como

variam as propriedades magnéticas do aco maraging 350 nestas condi¢des.
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FIGURA 24 — Magnetizacdo de saturacdo em funcio da temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 25 — Forga coerciva em fun¢@o da temperatura de envelhecimento.

Observa-se que o valor da magnetizagcdo de saturacdo se mantém praticamente
constante em temperaturas de envelhecimento entre 450°C e 500°C. Porém, o valor de my
comeca a cair repentinamente a partir de 600°C atingindo o valor minimo de 124 emu/g.
Tavares et al [16] encontraram resultados semelhantes para a magnetizagdo de saturacdo na
faixa de temperaturas entre 450°C e 600°C. Simultaneamente também ha o aumento brusco da
forca coerciva (endurecimento magnético) nesta mesma temperatura com seu valor maximo
de 14,9 kA/m. Valores de forca coerciva semelhantes ao do presente estudo também foram
encontrados por Tavares et al. [16] nas amostras envelhecidas entre 450°C e 600°C. O
aumento da forca coerciva, segundo Magnée [1], € consistente com o fato de que grandes
mudancas desta propriedade sdo esperadas apenas quando particulas das dimensdes das
paredes do dominio estdo presentes. As particulas dos precipitados sdo geralmente muito
pequenas para afetar as propriedades significativamente, mas as particulas de austenita
formadas pela reacdo de reversdo sao do tamanho ideal para promover este aumento. O fato
de os valores minimo e maximo de mg e H. respectivamente serem encontrados no
envelhecimento a 650°C estd de acordo com os resultados obtidos por Tavares et al [16,17] e
Ahmed et al [15].

Os valores de B,/Bs em fun¢do da temperatura de envelhecimento sao apresentados na
figura 26. Ao contrario dos resultados obtidos por Tavares et al [16], que encontrou valores de

quadratura magnética abaixo de 0,7 para as amostras envelhecidas na faixa de temperatura de
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600°C a 650°C e abaixo de 0,8 quando da amostra envelhecida a 500°C, todos os valores da
razdo de quadratura se encontram acima de 0,8 caracterizando que o material nestas condi¢des
de laminagdo, em qualquer destas cinco temperaturas de envelhecimento, ¢ magneticamente
anisotrépico, ou seja, apresenta direcdes de facil magnetizagdo. O méaximo valor de B,/Bs

verificado foi de 0,91 correspondente a amostra envelhecida a 500°C.
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FIGURA 26 — Quadratura magnética em fung@o da temperatura de envelhecimento.

4.2.4 — Propriedades Mecanicas

A fim de observar a relacdo existente entre a dureza magnética e dureza mecanica,
foram realizados ensaios de dureza em todas as amostras. O resultado destes ensaios €
mostrado na figura 27. Observa-se que a dureza mecanica das amostras cresce com O
envelhecimento na faixa de temperaturas de 450°C a 480°C, atingindo o valor maximo de
802HYV, fato que pode ser atribuido a formacao dos precipitados (Fe;Mo, n-NisTi, NisMo,...).
Porém, os valores de dureza decrescem continuamente a partir de 500°C, atingindo o minimo
de 535HV no envelhecimento a 650°C. Este fato também esta associado aos 53,4% de

austenita presentes na amostra envelhecida a 650°C.
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FIGURA 27 — Dureza mecanica em fung@o da temperatura de envelhecimento.

Percebe-se entdo que os fendmenos de endurecimento mecanico € magnético possuem
comportamentos inversos, ambos sdo atribuidos a formac¢do de austenita. Segundo Tavares et
al. [16], a reducdo dos valores de dureza mecanica com a temperatura de envelhecimento

também pode ser atribuida a dissolu¢ao dos compostos intermetélicos.

4.3 GRUPO IIM30090Ear

4.3.1 — Quantificacdo de Fases

Assim como no grupo Imssogogar, © grupo Ilvsooooear cOmega a formar austenita no
envelhecimento a 600°C, possuindo 10,8% de austenita reversa quando envelhecido nesta
temperatura. O valor mdximo de austenita para este grupo € de 52,7% (semelhante ao valor
encontrado na mesma amostra do grupo Iyssooorar), €ncontrado para a amostra envelhecida a
650°C. Pardal [18] realizou estudos de quantificacdo semelhantes no aco maraging 300
envelhecido a 600°C e 650°C e encontrou valores bem semelhantes aos obtidos no presente
estudo. Habiby et al. [13] realizaram estudos de ausaging em amostras de maraging 300 e
encontraram pico de austenita de apenas 38% no envelhecimento a 650°C. A figura 28
apresenta a quantificacdo da austenita em fun¢ao da temperatura de envelhecimento para este
grupo de amostras. O acompanhamento da evolug¢do da formacdo da fase austenitica com a

temperatura de envelhecimento € mostrado na figura 29.
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FIGURA 28 — Quantificacio da austenita em fun¢do da temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 29 — Difratogramas das amostras em fun¢do da temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 31 - Fibras o (a), v (b) € & (c) en(lcgungﬁo da temperatura de envelhecimento.

Neste grupo de amostras observa-se a formag¢do das mesmas componentes de textura
{hkl}<110>, {111}<112>, {114}<221> e {332}<113> apresentadas nas amostras do grupo
Im3sooopare A diferenca que existe € que dentro da componente de textura {hkl}<110>
destacam-se duas componentes com planos particulares: {001}<110> e {223}<110>. Outra
grande diferenga existente dd-se no aumento da intensidade das componentes {hkl}<110>,
com destaque para a componente {001}<110> na amostra envelhecida a 650° que dobra de
intensidade passando de 6 para 12 vezes a aleatoriedade. De forma geral a amostra
envelhecida a 650° possui as maiores intensidades de textura, fato que ndo ocorre quando o

material utilizado passa a ser o ago maraging 350. Pode-se concluir que a composicdo quimica
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do aco em questdo € fator de fundamental importancia em seus resultados de textura, ja que
esta € a Unica diferencga existente entre os grupos Imssooogar € IM30090Ear-
Novamente a direcdo <100> de facil magnetizacao do ferro encontra-se a 45° da

direcdo de laminagdo.

4.3.3 — Propriedades Magnéticas

As figuras 32 e 33 apresentam, respectivamente, a magnetizacdo de saturacdo mg € a
forca coerciva H. para as cinco amostras do grupo Ilmzpoo0ear. Como pode ser observado, o
envelhecimento na faixa de 600°C a 650°C produz variacdes bruscas tanto no valor de my
quanto de H. o que pode estar diretamente relacionado com o aumento repentino da
quantidade de austenita nesta faixa de temperatura, passando de 10,8% a 52,7%. Novamente
os valores minimo e méaximo respectivamente de mg e H, sdo encontrados na temperatura de
envelhecimento de 650°C, temperatura na qual ocorre a formagcdo do maior percentual de
austenita (52,7%). Pardal [18] também encontrou valores maximo e minimo para H. e mq
respectivamente no envelhecimento a 650°C porém com reducao de laminacdo a frio diferente
da aplicada neste trabalho. Os resultados apresentados por Pardal [18] foram bem mais

acentuados que os do presente estudo.

210

201,4
2004 1984

190 .\_/ .\8.7,2

188,9
180

170
160

150

m (emu/g)

140 1 -
] 138,9
1301

120

110

—&— M300 90% Env ar
T T T T T T T T T
450 500 550 600 650
Temperatura de envelhecimento (°C)

FIGURA 32 — Magnetizacdo de saturagdo versus temperatura de envelhecimento.
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FIGURA 33 — Forga coerciva em fun¢@o da temperatura de envelhecimento.

Assim como nas amostras do grupo Imzsooorar, todas as amostras do grupo Ilyvsoo90Ear
também possuem valores de quadratura magnética acima de 0,8, ao contrério do que pode ser
visto nos estudos de Pardal [18] que encontrou valor de quadratura magnética abaixo de 0,7
quando analisando a amostra envelhecida a 650°C, porém com redug¢do de laminacdo
diferente da aplicada neste trabalho. Valores de quadratura magnética tao elevados quanto

0,92 foram encontrados para a amostra envelhecida a 450°C como mostrado na figura 34.
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FIGURA 34 — Quadratura magnética das amostras do grupo Ily;zp0e0g.r €m fungdo da temperatura de
envelhecimento.
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4.3.4 — Propriedades Mecanicas

Os resultados de dureza obtidos para as amostras deste grupo podem ser observados na
figura 35. Novamente o méaximo valor de dureza encontrado se dd no envelhecimento a
480°C, porém com valor relativamente mais baixo que o encontrado para a amostra
envelhecida a mesma temperatura no grupo Iyssoooear Provavelmente o formato e distribuigcdo
dos precipitados tém bastante influéncia nestes resultados ja que ndo existe austenita formada

nos dois grupos nesta temperatura.
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FIGURA 35 — Dureza mecanica das amostras de maraging 300 em fun¢@o da temperatura de envelhecimento.

4.4 GRUPO II3s080Ear

4.4.1 — Quantificacdo de Fases

Apesar do menor grau de encruamento sofrido pelas amostras deste grupo em relacao
a todas as outras amostras em estudo, a quantidade médxima de austenita encontrada para as
amostras reduzidas em 80% € apenas um pouco mais baixa que para as amostras reduzidas em
90%. Através das figuras 36 e 37 percebe-se que o percentual de austenita reversa cresce

continuamente e comeca a se formar a partir de 600°C de envelhecimento.
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FIGURA 39 — Fator de severidade de textura versus temperatura de envelhecimento para as amostras de
maraging 350 reduzidas em 80% e 90%.

Ao contrario dos resultados obtidos para o grupo Ily3poorar, pode-se perceber que a
amostra envelhecida a 650°C neste grupo possui agora valores de intensidade de textura mais
baixos que os encontrados para as outras amostras neste mesmo grupo, exceto para a amostra
envelhecida a 500°C que também apresenta fator de severidade da textura relativamente

baixo.
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FIGURA 40 - Fibras a (a), y (b) e € (c) em fun¢do da temperatura de envelhecimento para as amostras de

maraging 350 reduzidas em 80%.

4.4.3 — Propriedades Magnéticas

O percentual de austenita reversa existente nas amostras envelhecidas a partir de

600°C provavelmente é o responsdvel pelas altera¢des repentinas sofridas pela magnetizacao

de saturacdo e forca coerciva, chegando a atingir valores equivalentes aqueles apresentados

pelo grupo Invssoooear- Tavares et al. [16] também encontraram valores semelhantes de mg na

faixa de temperaturas de 600°C a 650°C para amostras de maraging

350.
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FIGURA 41 — Magnetizacdo de saturacdo versus temperatura de envelhecimento das amostras do grupo
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FIGURA 42 - Forga coerciva em fun¢@o da temperatura de envelhecimento das amostras do grupo IIysosogar.

Valores de quadratura magnética tdo elevados quanto 0,91 sdo encontrados nas
amostras deste grupo envelhecidas a 450°C e 500°C. Estes resultados sdo semelhantes aos
encontrados para a amostra envelhecida a 450°C do grupo Ilmsoogoear € @ 500°C do grupo

Im35090Ear-
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FIGURA 43 — Quadratura magnética das amostras reduzidas em 80% em funcdo da temperatura de
envelhecimento.

4.4.4 — Propriedades Mecanicas

As andlises de dureza realizadas sdo mostradas na figura 44. Observa-se que em
resposta ao inicio da formagao da austenita a 600°C, a dureza mecanica, apods atingir 777HV
no envelhecimento a 500°C, sofre queda brusca no envelhecimento a 600°C e 650°C chegando
ao valor minimo de 512HV. Segundo Tavares et al. [16], no envelhecimento a 500°C o
endurecimento se deve a existéncia das fases Niz(Mo, Ti) e Fe;Mo. O percentual de austenita
reversa formada no envelhecimento a partir de 600°C provavelmente € o principal responsavel

pelos resultados de dureza encontrados a partir desta temperatura.
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FIGURA 44 — Dureza mecénica versus temperatura de envelhecimento.

4.5 GRUPO IVM35090sEar

4.5.1 — Quantificacao de Fases

As amostras deste grupo s@o as unicas em estudo que comec¢am a formar austenita na
temperatura de 500°C com 37,9% como visto nas figuras 45 e 46. O percentual de austenita
cresce continuamente até atingir o valor mdximo de 50,8% no envelhecimento a 650°C como
¢ comum a todos os grupos estudados neste trabalho. As amostra envelhecidas a 500°C e
600°C sao as que possuem a maior quantidade de austenita dentre todas as outras envelhecidas
nestas mesmas temperaturas, o que nao ¢ indicado para o uso em motores de histerese. As
amostras de todos os grupos em estudo nesta dissertacio, ao serem solubilizadas inicialmente
a 870°C possuem uma estrutura completamente martensitica. O que acontece com as amostras
do grupo IVmssooosear € que, uma segunda solubilizagdo aplicada logo apds a deformacgao,
recristaliza o material, formando uma martensita mais mole e deformavel que a martensita
formada por deformacao. Por isso este tratamento € indicado quando se deseja atingir niveis

de reducdo de laminacdo muito altos.
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FIGURA 48 - Fibras a (a), v (b) e € (c) em funcdo da temperatura de envelhecimento para as amostras de
maraging 350 com solubiliza¢do prévia ao envelhecimento.

De forma geral as intensidades sdo bem mais baixas que as formadas pelos outros
quatro processos estudados nesta dissertacdo. As componentes de textura formadas neste
grupo sdo apenas duas: {223}<110> e {554}<225>. A componente de textura {223}<110> é
uma componente que estd rotacionada de cerca de 10 graus em relacdo a componente
{111}<110> e a componente {554}<225> estd rotacionada de apenas 5 graus em relacdo a
componente {111}<112>. Pode-se entdo concluir que a solubilizacdo aplicada previamente ao
envelhecimento, além de ndo permitir a formac¢do das componentes {114}<221> e

{332}<113>, faz também com que, devido a recristalizacdo, ndo mais as componentes
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{111}<110> e {111}<112> sejam formadas, mas sim componentes de textura aproximadas.
Outra caracteristica peculiar aqui apresentada € a de que a amostra envelhecida a 450°C se
destaca como aquela que possui as maiores intensidades de textura. Este fendmeno pode estar
associado ao fato de que a 450°C inicia-se a formacdo de compostos intermetalicos, como

proposto por Tewari et al [20].

4.5.3 — Propriedades Magnéticas

Os valores de forga coerciva (H.) e magnetizacdo de saturacdo (mg) sdo mostrados nas
figuras 49 e 50. Novamente H, e mg apresentam valores mdximo e minimo respectivamente
para a amostra envelhecida a 650°C. Vale ressaltar que a amostra envelhecida a 500°C se
destaca quando comparada as outras quatro amostras envelhecidas a esta mesma temperatura
nos outros grupos por possuir a maior forga coerciva € menor magnetizacao de saturagdo. Isto
provavelmente estd ligado ao fato de que este grupo € o uUnico a formar austenita nesta

temperatura.
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FIGURA 49 — Magnetizacdo de satura¢do em funcio da temperatura de envelhecimento para as amostras do
grupo IVuissoooskar,
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FIGURA 50 — Forga coerciva das amostras do grupo IV soeosgsr €m fung@o da temperatura de envelhecimento.

Os resultados de quadratura magnética apresentados pelas amostras deste grupo sio

mostrados na figura 51. Estes valores sdo bastante inferiores aos encontrados nas amostras

dos outros quatro grupos em estudo, o que leva a concluir que estas amostras s30 as menos

anisotropicas e as que apresentam maior perda por histerese dentre todas. As amostras com

solubilizacdo prévia, apesar de atingir os critérios de anisotropia estabelecidos por Belozerov

[4] para utilizacdo em motores de histerese, sdo as menos indicadas para este tipo de

aplicacdo.
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FIGURA 51 — Quadratura magnética versus temperatura de envelhecimento.
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4.5.4 — Propriedades Mecanicas

A dureza mecanica do ago maraging nestas condi¢des atinge seu valor maximo no
envelhecimento a 500°C e cai continuamente até atingir S90HV a 650°C. O percentual de
37,9% de fase austenitica formada a 500°C nao € o principal responsdvel pelo pico de dureza
atingido nesta temperatura. Provavelmente a solubilizacdo prévia retarda a formacao dos
precipitados que se formam durante o envelhecimento. Estes precipitados, segundo Magnée

[1] sdo responsaveis por cerca de metade a dois ter¢os da resisténcia apresentada pelos acos

maraging.
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FIGURA 52 — Dureza mecanica em fung@o da temperatura de envelhecimento.
4.6 GRUPO Vn3s5090EN2

4.6.1 — Quantificacao de Fases

A quantificagdo da fase austenitica para este grupo de amostras é mostrada na figura
53. Nao foram observados picos de austenita para as amostras envelhecidas entre 450°C e
600°C como visto na figura 54. O resfriamento em nitrogénio retarda o inicio da formagao da
austenita para a temperatura de 650°C, fato incomum, ja que nos agos maraging a formacao da

austenita geralmente se d4 em temperaturas a partir de 500°C.
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FIGURA 53 — Quantificacdo da austenita em fun¢do da temperatura de envelhecimento.

Segundo Magnée [1], dependendo da temperatura e composi¢do, a austenita formada
pode ser tdo rica em niquel que sua temperatura de inicio de formag¢do da martensita (M;)
encontra-se bem abaixo da temperatura ambiente e a austenita formada se mantém na
microestrutura mesmo apds o resfriamento. Porém, com o resfriamento sub-zero, a
temperatura M; € atingida de qualquer forma, contribuindo para a formacdo da fase
martensitica em detrimento a fase austenitica. Isto provavelmente € o que acontece nas

amostras envelhecidas na faixa de 450°C a 600°C resfriadas em nitrogénio.
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FIGURA 56 - Fibras a (a), y (b) e € (c) em funcio da temperatura de envelhecimento para as amostras de
maraging 350 resfriadas em nitrogénio.

4.6.3 — Propriedades Magnéticas

De todas as amostras em estudo, as amostras com resfriamento sub-zero foram aquelas
que apresentaram valores mais constantes de H. e m,. Percebe-se através das figuras 57 e 58
que a temperatura de envelhecimento ndo afeta significativamente as propriedades magnéticas

do material nestas condi¢des.
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FIGURA 57 — magnetizac@o de saturac@o das amostras do grupo Vysseooenz Versus temperatura de
envelhecimento.
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De forma geral, as amostras resfriadas em nitrogénio s@o as mais anisotropicas de

todas. Nesta condicdo de tratamento, o ago maraging apresenta remanéncia magnética alta em

relacdo a magnetizacdo de saturacdo e seus valores de quadratura magnética vao de 0,90 a

0,93 como mostrado abaixo:
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FIGURA 59 — Quadratura magnética versus temperatura de envelhecimento.
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4.6.4 — Propriedades Mecanicas

A dureza mecanica do aco maraging nestas condicdes atinge um pico quando
envelhecido a 480°C, fato esperado e comum na literatura. Porém, a 650°C, mesmo com
45,8% de austenita presente, a dureza nao cai significativamente, chegando ainda a ser maior
que nas amostras envelhecidas a 450°C e 500°C. Para obter respostas mais precisas em
relacdo a estes valores, deve-se realizar o estudo da morfologia da martesita e da austenita

formadas bem como da forma e distribui¢ao dos precipitados formados nestas condicoes.
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FIGURA 60 — Dureza mecanica das amostras resfriadas em nitrogénio versus temperatura de envelhecimento.



5. CONCLUSOES

Todas as amostras estudadas apresentam quadratura magnética (B,/Bs) acima de 0,7,

condi¢do indispensavel para utilizagdo em motores de histerese.

As amostras resfriadas em nitrogénio, por serem totalmente martensiticas quando

envelhecidas até 600°C, sdo as mais indicadas para utilizacdo em aplicagdes magnéticas.

A textura influencia na quadratura magnética B,/Bs.

A textura das amostras com solubilizacdo intermedidria é diferente da textura das
amostras laminadas e envelhecidas. A solubilizac@o resulta em um material menos texturado apds

o envelhecimento.

As componentes de textura {hkl}<110>, {111}<112>, {114}<221> e {332}<113> sdo
comuns a todas as amostras, exceto nas amostras solubilizadas que formam as componentes

{223}<110> e {554}<225>.

A solubilizacdo aplicada préviamente ao envelhecimento, além de ndo permitir a
formacdo das componentes {114}<221> e {332}<113> forma as duas novas componentes de
textura {223}<110> e {554}<225> que estdo bem proximas as componentes {111}<110> e
{111}<112>. As intensidades das componentes formadas nesta condi¢do também sdo bem

inferiores as das outras vinte amostras.

O grau de reducdo no ago maraging 350 ndo influencia na quantidade de austenita

formada nem na temperatura de inicio de formacdo da austenita.

A quantidade de austenita formada no aco maraging 300 € praticamente a mesma do aco

maraging 350 nas mesmas condigdes.

A deformacao sofrida pelo material e a textura sdo diretamente proporcionais.
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A solubilizacio prévia ao envelhecimento faz com que a austenita comece a se formar em
temperaturas mais baixas (500°C), sendo assim, as amostras com solubiliza¢c@o intermedidria sdo

as menos indicadas para aplicagdes magnéticas.

O resfriamento em nitrogénio apds o envelhecimento mantém o material completamente
martensitico até 600°C, fazendo com que a fase austenitica comece a se formar apenas a partir da

temperatura de 650°C.

As amostras resfriadas em nitrogé€nio sdo as que apresentam maior anisotropia em relagao

as propriedades magnéticas quando comparadas com as outras amostras em estudo.

As amostras com solubiliza¢do aplicada imediatamente antes ao envelhecimento sdo as

menos anisotrépicas de todas em relacdo as propriedades magnéticas.



6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar os mesmos ensaios e andlises aqui realizados em amostras com grau de reducgdo

maior que 90%.

Investigar melhor o envelhecimento com resfriamento em nitrogénio.

Realizar estudos em MFA (Microscopia de For¢a Atdmica) para analisar a forma dos

precipitados formados e como este fator influéncia em suas propriedades.
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