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CONTRIBUICAO AO ESTUDO DA CINETICA DO ENVELHECIMINTO DE
ACOE "MARAGING®

Olavo Bilac 4os Santos Victor
RESUMO

ACOS “Maraging® S;O materiais Com teores muilto
Daixos de C e adicoes de Ni, Mo, Co e T1 que podem atingir
limites AQe res‘st;ncxa .Qc;n‘c. elevados pela lemc;o de
tratamentos t'ernl coS.

Foram investigados experimentalmente aspectos dqa
Cln'etlca de envelhecinento de 3 tipos de acos °"Maraging® d4a
familia de 16% Ni utilizando-se tecnicas de medicao de
resistividade el'etrlca. atrito internc e dureza -ecanic‘
amostras envelhecidas desde de 30 segqundos at'e diversas
horas. Nas amostras aquecidas lentamente distinguiu-se 3
fases:

a) Nos priseliros minutos a aAureza aumenta bastante
com Qecrescimos significativos de resistividade e com
Vﬂ'llc;o inicialmente crescente e dAdepols decrescente 4o
atrito interno, 0 que 'e atridbuido a remer‘c;o da rede dAe
d"cm;nc‘” atuando conjuntamente com a Preﬂpltac;o de

COmpOStos intermetalicos.

D) Na sequnda fase ha prepom“;ncm da precipitacao
de compostos intermetalicos e a resistividade sofre um
decr'escmo r&ptdo. 0 atrito interno passa &8 crescer ¢ a
dureza continua seu crescisento por'n com velocidade



Cc) Para tempos longos de envelhecimento, inicla-se a
terceirs fase com dQecrescimo de dureza causado pelo
crescimento dos precipitados alem de um tasanho Critico e
reversac a Austenita (superenvelhecimento). Nesta fase o
atrito internc e a resistividade decrescea.

Fol verificada a grande adequabilidade das tecnicas

utilizadas para as finalidades desejadas.



CONTRIBUTION TO THE STUDY OF THE KINETICS OF MARAGING STEEL
AGING

Olavo Bilac dos Santos Victor

ABSTRACT

Maraging steels are materials with very low contents
0f C amd with Ni, Co, Mo and T1 additions, that can reach
very high mechanical strength values by combinations of heat
treatment operations.

Three 18% Ni Maraging steels have had some aspects
0f their aging Kinetics 1investigated Dy experimental
procedures using electrical resistivity, internal friction
and hardness measurement techniques, in samples aged from 30
seconds to several hours. In samples aged at low heating

rates, samples, it was possible to distinguish 3 phases:

a) In the tirst few minutes, hardness Increases
with an appreciable decrease tn resistivity and a decrease in
internal friction after an initial increase, which ts caused
by dislocation recovery acting together with i1ntermetallic

precipitation.

D) The secomd phase is dominated Dy
intermetallic precipitation with a rapid decreases in
resistivity and a gradual rise in internal {friction am

hardness.



C) At long aging times, the third phase begins with
hardness starting to drop. This is caused by growth of
precipitates Deyond some critical size and by reversion 1to
the Austenite phase (overaging). During this stage, internal
friction and resistivity decrease.

Finally, 1t was verified that <the techniques
employed were very adequate to the purposes of the present

kinetics studles.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

I.1 - COMIQO?ICBQS Gerails

At'e 194C. 08 acos com limites de remst;nma mais
elevados, acos 1temperados & revenidos, atingiam 1250 MPa.
Este valor 'e relativamente baixo pois o limite de PQSISt;nCIQ
te&rlco de um cristal de ferro, livre de Qqefeitos, 'Q da ordea
de 13000 MPa. Por tratamentos t'er.lcos convencionals,
obtiveram-se posteriormente materiails com limite Qe
re’l’t;n‘:lﬂ da ordea de 2200 MPa, pela adlc;o de elementos
de 1liga adequados. Estas adlcaes n;o somente aumentams a
ef‘cl;mxa das tramforllac;es envolvidas, mas, tm'e.. criam
rQSlst;ncxﬂ adicional 'B defornac;O. Btrav'es de processos de
Prec"ltac;o. AS ligas mﬂrtm;tlca’ Fe-Co-W endurecidas pela
PrQCIPltacao de compostos lnterﬂeta11c°3 S;O conhecidas n’a
mais de 350 anos. Mais recentemente deram lugar as l1igas Fe-
Co-MO que utilizam 0 mesSEO tipo de enxiurecimento e apresentan
4 vantages adicional de possuirem densidades inferiores (8).

Ultimamente, novos tipos de tratamentos t'ernlCOQ e
termo-mecanicos f1Zeram surgir agos de resistencia elevada.
UR destes processos 'Q connecido como “Maraging® e permite
obter acos com limite de resistencia de ate 3500 MPs. A
majoria destes acos se enquadra na famjlia  Fe-Co-Mo
modificads pela adifao de N1 ¢ Ti. ODtem-se, assim, usa
estrutura CCC Propria da Martensita de Fe-Ni, com elementos

¢
intersticiais A porcentages minima.



1.2 - Acos "Maraging®

ACOS “"Maraging* sao acos COm teores extresamente
baixos de <Cardbono nos quais a co-btnac;o aa co-posu:;o
quimca (concentrac;o de elementos substitucionais Ni, Mo,
Ti, Al, e etvc.) com tratamentos termicos de envelhecimento
propicia reacoes netu\':rucu que elevam o limite Qe
resistencia Aos mesmos. Estas reagoes ocorrem durante o
tratamento termico de envelhecimento a temperaturas pr;)mm
de 723 K e em intervalos de 1 a 8 horas, de acordo com a
conpostc;o quimica. Elas provocam a precxpuac;o ae compostos
intermetalicos que causam o endurecimento do aco e  dai
surge o nome “Maraging®" que derive de "Martensite Age
Hardening®. Os 1limites de resistencia desses acos atinges
valores surpreenientes, J'a tendo sido estudados acos de 3422
MPa, ou seja, O vezes mals resistentes do que 0S acos mais
comumente usados em estruturas (34). Os acos "Maraging” mails
utilizados Sac os que tem limites de escoamento de 1700 a
2000 MPa. [Lles possuem excelente tenacidade, soldabdbilidade e
trabalnabdilidade a £rio e a quente, Suas excelentes
propriedades mecanicas mantem-se ate cerca de 620 K e
JustificaR Seu eEprego em uUSa gama ®UiIto gramde de
aplicacoes (principalmente nas industrias  Aeroespacial,
Mecanica e Nuclear) e na tau"lcac;o de ferraaentas para
trabalho a frio ¢ a quente (16,20).
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Figura 1: Diagrama de Equilibrio (simplificado)
das Ligas Fe-Ni conforme a referéencia
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Figura 2: Diagrama Meta-estavel das Ligas Fe-N1
conforme a referencia (16),



Os dlagrasas de eqml'urto e leta-est'avel daas ligas
Fe-Ni na forma simplificala @mostrada nas figuras 1 e
2, revelam existir nisterese termica nas transformacoes
Yy2a destas 1ljgas que e a causa primordial de suas notaveis
propriedades. Esta histerese téraica, ou seJa, o
fato da temperatura Ms Aiferir substancialmente dAa
temperatura AS, permite executar o tipo de envelhecimento
caracteristico desses acos. Assim, a l1ga Austenitica
pode ser altamente saturada com elementos de liga substitu-
cionsis em temperaturas elevadas. Durante o
resfriamento, ha a transformacac y -> a e obtem-se a
Martensita supersaturada em uma temperatura na qual n;o;z
possivel ocorrer preclpltac;o. Durante o reaquecimento a
temperaturas mternedt'artas. inicia-se o0 processo de envelhe-
cimento por preclpn.ac;o Sem reversao a fase Austenitica
possidilitado Pela histerese termica mencionada (24).

AS principais vantagens desies acos sao:

a) No estado solubilizado, sua dureza e
relativamente baixa (25 a 30 HRC), 0 que permite sua usinages

e trabalho a frio sem maiores prodlemas (16).

b) Durante o tratamento t'erutco de envelheciaento,
as variacoes dimensionais sa0 @inimas e facilaente
comroliveu. Este tratamento termico 'e de baixo custo e de
faci11 runuc;o. sem necessidade de danhos especiais. Desta
forms, pode-se eCONOMIZAr NA USINAEES € NO LrATABENtO TErm1Co

(16).



c) Sua soldaDilidade e excelente, sSem termos de

CO“AP&C:O CoOm 08 Acoa de alta resxstgncla equivalentes (16).

4d) A resistencia ao 1mpacto € maior que a 4os acos

de alta resistencia convencionais (16).

e) Apresenta dboas propriedades a altas temperaturas,

0 que permite sua utilizacao para trabalho a quente (16).

1) Comparano-se <COB AaCco0S convencionais de alta
resistencia, 0S8 acos “Maraging" possues resistencia a
corrosao geral igual ou melhor, mesmo sSem Se levar em
consideracao os acos "Maraging* inoxidaveis (10,52). Com
relac;o a corrosao sob tensao e tracxnzac;o por I-lmroczm o,
08 acos "Maraging® sao muito superiores aos citados acos (S,

45).

1.3 - Objetivo do Fresente Trabalho

O presente tradalho tem os seguintes objetivos

principais:

a) Contriduir para o estudo dAa cinetica das
reacoes metan'rﬂcn que ocorrem durante o processo de
envelhecimento 4dos acos  “"Maraging* atrav'es da
quamuxcac;o experiomental de varucses caracteristicas
de propriedades f1sicas durante o Processo, es 1intervalos
de poucos segundos a v'arus horas, com a ututznc;o de

tecnicas experimentais adequadas.



6.

D) Verificar a validade de alguns modelos teoricos
Propostos na literatura, atrav'es da comparacaso dos resultados
previstos por estes modelos ¢ oS 4ados experiaentals odtidos

neste trabalho.

Este estudo se engloda no contexto mals amplo
que adbrange o desenvolviaento 4e ligas apropriadas dentro 4o
€SCOoPO relativo a "acos espec.als para .pllcac;o R reatores
nucleares e utilizacao em instalacoes do ciclo do combustivel

mclear”.
I.4 - Trabalhos Anteriores

1.4.1 - Trabalhos Principals

No contexto do presente estudo, d4ois trabalhos
foram considerados como basicos e sac tambem citados por
vﬂrtos pesquisadores que se dedicaraa ao desenvolvisento dos
acos em tmest;o (?)

a) Miner e colaboradores (32) utilizaras a tecnica
de aedifao de atrito interno pars o estudo da cinetica do
envelheciaento 4e acos "Maraging® e detersinaras com sSucesso
0 Ppapel dos principais elementos de¢ liga neste processo.

Observaraa duas fases bem 4distintas:

- Na primeira (com dunc;o de alguns Bsinutos)

ocorre umsa queda Ixrusca de atrito interno € Um endurecimento

() Z 0 caso de &. Floreen pesquisador da eapress
*Internationsl Nickel Co® e sutar de,;nuseraos trabslihos
Do assunto entre os quals o classico artigo °Tbhe
rhysicel Retallurey of Nursging Fteels*(19).



saito !'.IPlCO. Os autores associaraa este comportamento & us
rearranjo de rede ae dlscora;ncln. interpretanio-o ComBO UBA

I‘GCC;O de remcc;o !'.CPIM.

- A segunda fase, onde OCOITe & elevacao gradual
40 atrito interno. £01 aSSOC1ada a Precipitacao de CONPOSTOS

intermetalicos, principalmente a base de Molibdenio.

D) Peters e Cupp (40) realizaras os estudos desta
cinetica utilizando como tecnica principal a medicao da
resistividade eletrica. As amostras foram envelhecidas
banhos de sals, fazendo-se¢ seu resfriamento r'apxdo .p&-
detersinados tempos de envelhecimento. Eram, entao, efetuadas
medidas de resistividade el'etrlca e dureza. Em algusas
amostras foi utilizada a difracao de Tralos-x  para
deterainar a porcentages de Austenita revertida ea reuc;o a

Martensita. Estes autores observaram 3 etapas dem distintas.

- Inicialmente ha a recuperacao da Martensita cos

UuB pequeno dQCT'CSCIIO da resistividade.

- BB seguida OCOT'TeRm as reacoes de precipitacao e

resistividade sofre um decresciso rapido.

- Para tempos 4o envelhecimento Baiores ocorre a

etapa final com a fOPlIC;O de Austenita, rica es N'lml.

1.4.2 - Outros Tradbalhos
Diversos outros pesquisadores utilizares t'ocmcn

variadas pars o estudo da cinetica 4o envelhecimento e acos



“Maraging®. Algumas aestas t.'ecmcu I;O 8;0 adequadas para o

estudo nos est'anos iniciais 40 envelhecimento. Cita-se:

a) Bul e Dabosi (6) uSaram Aas tecnicas de
microdureza, difracao de raios-x. analise termo-diferencial e
outros ensaios fis‘cos e qu.l-lcos para deterainar
Propriedades eletroquiBicas em solucoes acidas. Desta
Saneira pretenderas avaliar o progresso das re.&;e’ de preci-
Pitacao e a cinetica de reversac a Austenita em acos com 18%
NI - 6% Co e pequenas adicoes de Titanio, Aluminio e Molib-
denio, em quantidade variando de 2,8 a 6, 9% em peso. So foi
feito 0 estudo para tempos de envelheciaento longos, a partir
de uma hora de duracao; as tecnicas usadas nao Sac proprias

para investigar os estagios iniciais 4o envelhecimento.

D) Alekseeva e outros (1) utilizaras a t'ecmca de
aniqui ICC;O de positrons, aliada 5 t;cnlcu Bais tradicionals
de medifao da dureza, microscopla eletronica e analise
ai lﬂt“;trlc‘. A técnic. de aniqui 1‘3;0 de positrons Dasela-
3¢ na detec;o ae r“‘.c;o resultante da re‘c;o de ani-~
qui ICC;O entre positrons e eletrons. Eate -étuo 'e Sm;vel a
pequenas V”l.c;e‘ na dlltrlmlc;o eletr;‘nlc‘ 8 Aamostras,
causadas por sudancas msicroestruturais.

08 autores concluiras que & BICTOSCOpPia eletro-
Nica nac e UNA tecnica eficiente pars acompanhar a cinetica
nos estagios iniciais. O metodo de aniquilacac de Positrons,
entretanto, se mostrou eficiente revelando o 1n;c‘° da

”CClpltlc;O ea diversas temperaturas; essas l‘OlG;C. de

COMISSAG hac oo

LEEF r avrw, = _



9.

preclpltac;o causam suidancas na dlstrxmlc;o de eletrons
€ portanto nas caract.er;sucaa de aniquilacao d4o mate-

rial.

c) Zaytseva e Perkas (54) estudaram a cinetica de
acos "Maraging* Fe-Ni-V e Fe-N1-Co-V, atraves das tecnicas de
resistividade eletrica ¢ medicao da dureza. Detetaram a
a form;o de aglomerados ricos em Vanhlo. 100 no lniCIO
d0 processo A4e envelhecimento, causados pela ﬂlﬂ"c;o de

atomos deste elemento para ailscordancias.

a) Sniraishi e Ateki (46) atraves das medicoes de
atrito interno, estudaraas a Cinetica de envelhecimento de
diversos acos "Maraging®. Ampliaram O estido feito por Miner
(32) com relac;o ; colposlc;o qu;lxca 4dos acos, temperatura
de envelhecimento e tempo de envelhecimento. Detetaras varios
esticlos atraves da mudanca no coeficiente de atrito interno

e modulo de elasticidade.

e) Takaki e Tolkunaga (48) estudaram as reacoes de
envelhecimento de acos com 18% Ni, atrav'e.aa nedlc;o de

calor espec;fico.

BB nenhum dos trabalhos citados l;o estudadas as
ligas Ade BDalor interesse para apltcacses nucleares, lacuna

que se pretende BInimizZar com o presente trabalho.

Y- Sy
;u"L.“IU'\l;-E';;(/JP [
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CAPITULO II - TEORIAS DE COMPORTAMENTO MECANIZO APLICAVEIS
E ESCOLHA DE TECNICAS ADEQUADAS A OBSERVACAO
DOS FENOMENOS RELAC IONADOS

11.1 - Teorias Relacionadas ao Ancoramento de Discordancias

por Defeitos Puntiformes

11.1.1 - Interacoes de  Discordancias com  Defeitos

Puntiformes e Propriedades Mecanicas de Cristais

11.1.1.1 - Introducao

As interacoes de discordancias com defeitos
puntiformes e precipitados tem grande efeito nas propriedades
mecanicas de materiais em geral e, particularmente, nos acos
"Maraging®, onde a precipttac;o ae 1nternet;11cos se d; en
matriz martensitica com grande densidade de discordancias.

Quando um componente salxao totalmente 180lado AQe
outros materiais e submetids a esforcos ou solicitacoes
mecanicas ciclxcas. esta energia de v1hrac;o e dissipada na
forma de calor causando o amortecimento d4aas defornacaes
resultantes no cosponente atraves de diversos mecanismos
conhecidos globalmente como atrito interno.

A  teoria de amortecimento mecanico devido a
dlscord;ncxas tem a sua origem nos trabalhos de Koehler (26)
publicados em 1952. A teoria estadelecida por Koehler foi
posteriormente modificada por Granato & Lucke (19) em 19%6,
Estes Gois tradalhos s;o & base de todos 08 estudos mais

recentes a respeito do assunto.
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11.1.1.2 - Hodelo de¢ Xoshler/Gramato ¢ Lucke

Os processos de amortecimento de deforsacoes
mecanicas ciclicas 1mpostas a materiais solidos podem
depender ou naoc da amplitude da solicitacao  (tensao)
vu:ratc':ru aplicada. A Teoria de atrito interno proposta por
Koenhler, Granato e Lucke pre”\m;e que 03 BDodos de
amortecimento que sao dependentes da amplitude das tensoes
aplicadas, resultam de um efeito de hiSterese entre tensao e
def“nc;o decorrente de lnte!‘ac;es entre discord;nc‘u
(Qefeitos lineares) e impurezas atomicas  (defeitos
puntiformes) existentes nos solidos.

(¢] compor tamento nec;mco de ums cristal e
determinado pelo movigento A4o0s defeitos puntiformes e
aiscordancias neste cristal. O movimento das discordancias,
por sua vez, e determinado pela interacao com outros
defeitos, notadamente os defeitos puntiformes.

A resposta, ¢ ., de um cristal que nao
contenha defeitos, auna::m;oa aplicada 'e dada pela
conhecida formula da Teoria da Elasticidade.

¢ = oG €13
el

ge o cristal cont'en defeitos, m uma detorllc;o
adicional,e , devido aos defeitos puntiformes, e ¢, devido

P a
as discordancias. Resulta:

ez¢crc+ ¢
el p 4



12.

Nos acos ‘"Maraging® a densidade de discordancias e

elevada e .e praticamente IEO“iVQl separar o efeito

imividual dos defeltos puntiformes d4dos causados pela

lntel‘lc;o com as dlscmxu. Desta forma, podem ser
englobados ea Cd. ou seja:

e = ¢ + ¢ [2j}
el 4

¢ e dada pela conhecida equacao de Orowan:
a

¢ = Ady (3]

onde:

A - densidade de A1SCOrdancias expressa Como o
comprimento das discordancias por unidade
de volume

D - modulo Ao vetor de Burgers

y - @eslocamento medjo das discordancia de
CONprimento unttario.

Todo cristal contem uma rede de discordancias.
Estas discordancias tem seus movimentos travados por
obstaculos fortes e fracos. Koehler assemelnou uma
discordancia a uma corda vibrante presa nas suas
extresidades por obstaculos fortes e travada ao longo de seu
comprimento, por obstaculos fracos que s;o suplantados pelas
tensoes aplicadas (figura 3a).

Quando uma tensao e aplicada, o0s segmentos de
discordancias se arqueiam (f1gura 3b), podendo se soltar dos

obStaculos fracos (figura 3¢). Us aumento adicional da tensao
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podu"a causar uma -untpucac;o da dlscord;ncu. ou seja,
ativar o conhecido como fonte de Frank-Read (figuras 3c e
34), formando um anel de dxscord;ncu. A defornc;o assin
causada pela tem;o e ent;o xrrevers'xvel e Oobtem-se¢ uBA
deforsacao plastica (figura 3e).

O dilagrama tens;o detomc;o correspondente u
figquras 3a, 3b, 3c. 3d e 3e e mostrado na figura 4. Durante o
carregamento de tens;es at; o ponto °"4* as detorucaes
resultantes no material sao reversiveis (n;o permanentes) e
08 mecanismos correspondentes dae dxsslpac;o de energia
mecanica sao por atrito interno. Tensoes aplicadas acisa 4o
ponto "a- J'a causam deformacoes irreversivels (peraanentes) e
resultam os classicos mecanismos de dxssxpac;o Qe energia por
escoamento do material.

Tensoes ciclicas aplicadas dentro do regime de
detorucaes reversiveis (at'e 0 ponto "c°, por exemplo)
segues, Aurante a etapa de carregaaento, O trajeto a ->» d -
c. No dQaescarregamento, as tmaes segues a linha ¢ -> &
diretamente, sSem passar por D. Resulta uma dlutpac;o
nisteretica de energia associada e representada pela area
abc*. A linha cheia (figura 4) Fepresenta o caso hipotetico
eB Qque as impurezas atomicas estao fgualgente espacadas na
matriz metalica. Nos casos reais, ha uma distribuicao
estatistica em torno de um valor de espacamento "L* (figura
3a) resultando na curva tracejada da figqura 4.

AS repeticoes ciclicas Go trajeto & -> D -> ¢ -> &
> D ->... correspondes ao modelo de corda vidrante
ass0c1ado 8 discordancias por Koehler e representado pelas



1"

figaras 3a. 3D e 3c. A Derda histeretica de energia eam cads
ciclo e quantificada pelo m;lctro Decremento (A4)
definido por:

onde W 'e a energia viracional total no lniﬂo d0 ciclo e AV
e a energia perdida em cada ciclo.

outro 'lmlce isporttante 'e a V‘rl“;o qo -:“010 dao
material calculado por AG’G. ESta variacao e conhecida COSO
“defeito de modulo”.

No m=modelo de Koehler em que 0 atrito interno e
devido apenas ; ln‘ﬂ'lcae’ entre dlscom;n‘:l” e d4eteitos
cristalinos puntiformes, tanto 4 como AG’G s;o dependentes
da frequincia’ Jdas tensoes de 3011Citacho variando tampes
com O COmprimento sedio (°L") das dlscord;ncus (figura 3a)
e com a amplitude da tensao oscilatoria de solicitaceo. O de-
cremento & e proporcionsl o L' e o defeito ds  modulo

AG’G varia com L (18).

110D ()

Figere 5. Mgyl & Camnier.

() Ne faixa de frequencia ate Ahs parte das perdas de
energia consideradas purasente ’l‘t.".tlm J;O 1ndependentes
ds fregomcia €0 scor€e com Gramate & Lowke (19).
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11.1.1.3 - Freplasticidade ¢ Limnite de Escoamento

No modelo descrito, ha uma fase (preplasticidade)
em que o movimento das discordancias e ainda reversivel
(sovimento ntster;tlco) e outra quando nao existe mais rever-
sibilidade. O limite entre estes dois tipos de movimento & O
limite de escoamento. Este limite nao e bem definido algumas
vezes porque, conforme imdicado., o0 movimento 4as d1scordan-
cias pode ser ativado por tensoes baixas. Portanto, o limite
de escoamento varia fortemente sodb o efeito de djiferentes
mecanismos de interacoes. Quando o material e policristalino,
a detornac;o de cada er;o tem que ser compativel com a defor-
macao dos seus vizinhos. As discordancias sao bloqueadas
pelos contornos dos er;os.

Quando as discordancias sao travadas por 1mpurezas
ou precipitados, um valor mais alto de escoamento e observado
que corresponde ; tens;o de ruptura JQ referida. Apas esta
"quebra®, as aiscordancias se moves mais facilmente, dando

origem ao limite inferior de escoamento.

11.1.1.4 - Anelasticidade

A evolucao de um Sistema termodinamico de uma pOSicao
dae equxlihrxo para outra ; denomjinada relaxlc;o. Quando solg-
citacoes mecanicas ciclicas causam relaxac;o ou amortecimento
independentes da amplitude da solicitacao aplicada e quando a
relnc;o tcns;o-detorlac;o n;o A ﬁntca, 0 processo 3 dito
anelastico. Assim eabora a soltcxtac;o possa estar abaixo 4o
limite elastico, existe uma depend;ncta daa detornac;o com a

tensao ¢ CoS 0 temPO PAra a majoria dos materiais.
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0 comportamento da deformacac de Um material com esta dupla
depem;ncxa SeR que haja deforlac;o persanente, 'e denoatnado

Anelasticiaade (37).
[1.1.1.3 - Atrito Interno

Os p”;’etros ae relmc;o mec;n‘ca. notadamente
0 decremento (AW/2¥) e a mudanca de modulo (AG/G) foram
mencionados ea 11.1.1.3. No presente trabalho, a .“‘c;o
destes parametros e felta por ensaios dinamicos, onde uma
tem;.o alternada Per;mlca no tempo .e imposta ao sistema,
sendo medidos o ;nculo de fase da aetormac;o e a frecm;ncxa
de vibracao. Este angulo de fase e relacionado, em casos
lineares, a razao AW/W pela formula abaixo (26):

~1
tgé = 1720 . AWW = Q

Q e conhecido como atrito internc do material e
corresponde ao inverso da amplificacaoc (¢) de

us sistema ressonante.

outro par;netro qe relaxac;o mportam.e'e chamado
tempo Ade rolmc;o () que 'e 0 tempo decorrido para

haver a mudanca do modulo G para o modulo relaxado GR.

Os defeitos puntiformes e precipitados agem como
pontos de travasento, reduzindo o CosEprimento L e, desta
forsa, o atrito internco de fundo ¢ a sudanca no ltﬂulo
AG/G.
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11.1.2 - Recuperacso de Estruturas Martensiticas

11.1.2.1 - Recuperacac a °BaiXa Temperatura® de
Metais Tradbalhados a Frio

A modificacao das propriedades de um material
trabalhado a 110 por recozimento a uma temperatura abaixo da
temperatura de recristalizacao e denominado no contexto do
presente trabalho de recupcrcc;o.

A 1nterpretac;o de fenomenos relacionados com a
recuperac;o "a baixa temperatura® de materiais trabalhados a
fr10 fo1 felta por Nowick (36) em 1955. Ele concluiu que a
aniquilacac de defeitos puntiformes e o rearranjo das
di1scordancias ocorrem 100 no inicio do recozimento. Mesmo a
temperatura ambiente, se verifica a recuperac;o aas
aiscordancias logo apos a deformacao. Nowick verificou que a
resistividade eletrica e altamente sensivel a aniqui lacao
de defeitos puntiformes enquanto que o atrito interno ¢ o
modulo de elasticidade Sao afetados pelo rearranjo das
discordancias. A recwerac;o provoca o decrescimo r'epmo do
atrito interno pois o movimento das diScordancias para posi-
caes mais estaveis, provoca o decrescimo da distancia °L-
entre obsticulos fortes Adas d:scord;ncus. conforme men-
cionado em 1].1.1, o atrito interno 'e fortemente Aaependente
de "L® (4 «a L" ).

m relac;o a valores medidos a temperatura
amdiente, 101 observado para o Ferro Argco um leve aumento da
Aureza e us ausento maior do modulo de elasticidade para 30

Binutos de recozimento a 773 K. Para recozimento pelo mesmso
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tEeNpPO &R Temperaturas mails eslevadas, ocorreu us decréscxlo daa
dureza, que se tornou mals acentuado com 0 aumento da tempe-
ratura, e um creacimento maior 4o lt':dulo de elasticidade com

a temperatura.

11.1.2.2 - Recuperacao a Temperatura Ambiente de

Acos com Estrutura Martensitica Recentemente

Forsada

AS estruturas martensiticas proprias de acos 10go
apos o tratamento termico de tempera, a luz das teorias de
discordancias, Se assemelham as estruturas de solidos
deformados a frio. Desta forma os dois tipos de estruturas
possuem alta densidade de dAiscordancias e  consideravel
parcela da alta dureza e originada na obstrucac Ao movimento
de dAiscordancias nos dois casos. Beaulieu e outros (3)
pesquisaram a aplicadilidade dos mesmos conceitos descritos
em I1.1.2.1. a acos martensiticos. Encontrarasm uma analogia
muito praxxm entre esses materiais e metajs tradalhados a
fri10, 4o ponto de vista ge defeitos estruturais. Com efeito,
tanto o trabalho a frio como as transformacoes martensiticas
causam o decrescimo do modulo de elasticidade e o aumento do
atrito interno. A recuperac;o das duas propriedade seguem as
mesmas leis da cinetica e as varigoes da resistividade
eletrica a temperatura ambiente em acos Trecentemente

temperados ¢ acos deformados a frio s;o an&locas.

11.1.2.3 - Aplicabilidasde das  Teorias  de
R.mc.c:o 4 ACOs Maraging

Os acos "Maraging” 10¢0 no uftclo 40 envelhecisento
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e antes aa preclpxtac;o. de acordo cos 0S resultados obtidos
por Aiversos pesquisadores (32, 39), se comportam como 0S
casos tratados em I1I.1.2.1. e Il.1.2.2. Desta forma as
varlacses 40 atrito interno (A a L 4) e Ao AqQefeito Ao
n&dulo. (AG’Ga L 2) contorme dAiscutido nos 1tens

anteriores, sao aplicavels.

I1.2 - Teorias Relacionadas com a Composicac

Quimtca.

11.2.1 ~ Teorias d4&e Endurecimento de C(Cristais

APlicavels a Acos "Maraging®.
11.2.1.1 - Endurecimento por Solucao Solida.

A formacao de solucoes solidas substuticionais ou
intersticiais se da pela adlc;o ao Ferro de elementos dae
liga. As deformacoes causadas pelos atomos do soluto distor-
cem a matriz causando tensoes de atrito que Se opoem aoc Movi-
mento das discordancias. Quanto maior a Aistorcao, mator sera
o endurecimento. Porem a rectio deformada da mpatriz em voita
de um atomo e afetada pelos atomos solutos vizinhos. Desta
torma a eficiencia de endurecimento de atomos solutos e maior
en concentracses relativasente baixas o que e uma lxnxtac;o.
outra 1limitacao encontrada e que os ;tonos solutos mais
eficientes como endurecedores de acos, em geral, apresentam
pouca solubilidade na matriz ferrosa justamente por causareas

grandes distorcoes localizadas (24).



11.2.1.2 -~ Emdurecimento pela Forsacao de
Estrutura Martensitica

0 emurecimento ae estruturas msartensiticas e

devido a 3 fatores (24):

a) Solucao solida por <Carbono intersticial. No
cCaso em estulo este efeito .e BUll0 pPequeno pela quantidade

l'uuu de Carbono presente nos acos “Maraging”.

D) Microestrutura propria da Martensita constitulda

de barreiras aoc movimento das AdAiscordancias.

c) Deformacao plastica introduzida pela
transformacao de cisalhamento, caracter 'l stica da

transformacao da Austenita em Martensita.

Estima-se que metade do efeito do endurecimento 4os

acos "Maraging* P!‘OV'QI de sua estrutura mtens'ltlca (20).

11.2.1.3 - Ordenamento de Curto Alcance

Em 1ligas de Fe que cont'en Cobalto e comm o
endurecimento por ordenameniv, OU sSeja, a pPassages A4e uma
dl.lcord;nCia .trav'e’ de uma estrutura ordenada produz o
deslocamento da ordem ao longo do caminho da  discordancia.
Forma-se o0 denosinado contorno de anti-fase que contridal

para o aumento da resut;ncu nec;nlca daa 1liga (24).

11.2.1.4 - Endurecimento por Yases Dispersas
0 endurecimento pela formacac de uma fase dispersa

pode ser causado pela OPOIIC;O apresentada por esta fase a0
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BOovimento das discordancias. Porem. BesmO que a tensao para
forcar as dlscotd;ntnu .tr.v'es da fase 4dispersa seja a mesas
utilizada para forca-la atraves da matriz. ha um efeito de
endurecimento. 1sto se d; pela fomc;o. ap;)s a4 passagem da
aiscordancia. de mais llgacoes matriz-precipitado do que 1i-
¢acoes BAIr'1Z-WALr1Z Ou preciplitado-precipitado (24).

0 emiurecimento depende 4o tipo 4e precipitado e da
fr.c;O VOlm.etrlca do precipitado. No caso 40s acos “Mara-
eing”-. 0S precipitafdos s;o considerados defor‘;ve‘s e S;O
formados atraves da precipitacao causada pela transforma-
c;o alotrt')pxca 4aa matriz. 0O que se deseja neste tipo de
emdurecimento .e alta fr‘c;o VOIl‘.etr‘ca € precipitados resis-
tentes. Isto 'e conseguido utjlizando-se solutos com diferen-
tes solubilidades nas Quas formas alotropicas da satriz, de
forsa que uma alta Swer“t\n'ﬂc;o 'e atingida depols 4da trans-
formacao (y ->a ). A histerese termica Ja referida no
Capitulo I permite a obtencao de uma grande densidade de

precipitados sem reversao a fase austenitica.
11.2.2 -~ [Efeitos 4os Elementos de Liga ¢ Residuais

11.2.2.1 - Composicoes Tipicas

A conposzc;o quillca 403 acos "Maraging® inclula,
10¢0 No i1nicio do seu desenvolvimento, apenas os elementos de
11ga Niquel, Titanio e Aluminio. Mals tarde foram
introduzidos o Cobalto e¢ o Molixenio (11). Originalmente
navia tres familias Dasicas de acos, contendo 18%, 20% e 25%
ae Niquel. A serie de 18%, por proporcionar tratasentos

t'.l'-lCOI Ba1s sisples, f01 consagrads COoNO & SA18 Proaissora.
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A CONPOSIC20 quUImicCA mals adequada 01 determinada a partir
dos estudos de Floreen (13,14). Foram efetuadas amcses de
teores variados de um terceiro elemento de una Serie de 8 a
uma l1ga Dinaria Fe-18% Ni. Em seguida teores variados de um
quarto elemento de uma serie de 7 foram introduzidos na liga
tern;ru Fe-18% N1 - 8% Co. Ficou comprovado que o Houhd;nlo
era 0 elemento que causava melhores efeitos.

Decker e colaboradores (12) verificaraa os efeitos
da composicao quimica no trabalno a frio e nos tratamentos
termicos de acos "Maraging® e determinaram os limites Ade
co-poslc;o dese.)&vets de diversos prodautos uetah'lralcos el
acos com até 2177 MPa de limite de escoamento.

A tadbela 1,retirada 4o trabalho de Floreen e publi-
cada em edicao do "Metals HANADoOK®,(16) moStra os acos
“Maraging® comerciais, Outras coupostcses ses Cobalto surgt-
raa mals recentemente, devido a elevac;o de custo daeste
metal. Ja existem diversas llgas comerciais patenteadas (51).
Ha tambem uma 1iga "Maraging 400° com 13% de Niquel e com
teores mais elevados de Co(15%) e MO(18%) (31). A designacao
*Maraging 400° correspornde aoc valor de limite de escoamento
es Ks1 (1 Ks1 = 6,9 MPa).

Atualmente ha a temdencia de se usar Mn em

substituicao a uma parte do Niquel (47).

11.2.2.2 - £fei1t0 Cos Llementos de Liga

e) Molibdento

Nos acos °Maraging® modernos, O Moliddenio e o
principal agente endurecedor. Sabe-se que O, 5% de Mo eleva 0

limite de escoamento de 17 MPa (39).
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Tabela 1 - Composicoes Quimicas 408 ACOS "Maraging® Comerciais

i GRAU i N1 i Mo i Co i T1 i Al i (o i cr

i I ' ' ) ) | i

R R P m——- Prmm——— R = PR T rm———-
} 18 N1(200) | 18 ; 3,3 ; 85 02 ;01 | 003 -

) ' ) ! \ ) ) (max)
L e T temmm— R - rrm - Pomwam- termca tmemna
i 18 N1(250) i 18 i 5.0 i 85 i O, 4 i 0,1 i 0, 03 i -

I I ) I | ' ) (max)

R DT Pr=mm—— P~ P Pm————— temmm Prmmrem R
i 18 N1(300) i 18 i 5.0 i 9,0 i 0,7 i 0,1 i 0,03 i -

I ' t ) ) ) j (max)

L ittt T P —— - Prmm—— - - e tmrm——— -
i 18 N1(3%0) i 18 i 4,2 i 12,5 i 1.6 i 0,1 i 0, 03 i -

' ) ) i \ ) ) (maxy

L et P P P tm—————— D Rt - - ————
i 18 N1(350) i 18 i 4,8 i 12,5 i 1.4 i 0,1 i 0,03 i -

| aLTERNATIVO | , | ' | | (max) |

R e T Pr————- - Pmm - o P r = P ——- P
i 18 N1(3000) i 18 i 4, 6 i 10, 0 i 0,3 i 0.1 i 0, 03 i -

y (FUNDIDO) i | f | y (max)

P e L P P P —— P b —— LR D e mmm-
i 12-5-3 i 12 i 3| o i - i o. 2 i OI 3 i oo 03 i 50 0

y (180) I I ) ) | ) (max)
Prrrcw e e ——- ¢ P P P R trm - P —- .

uoumSmo 'e encontrado em Adiversos precipitados,
principalmente na forma de Ni Mo, Fe Mo, Fe Mo ¢ outras
formas mals raras. 3 ¢ Te

b) Cobalto

Cobalto raramente 'e encontrado em precipitados
(10). QO efeito de ordenamento que aparece es ligas Fe-Co n;o
01 detectado em acos "Maraging”, embora haja a possidbilidade
de haver um daixo grau de ordenamento que escapa ; detecc;o
nas analises efetuadas (1%).

Cobalto apresenta um efeito SIBQ!‘"GTJCO na presenca
Ao Molibdenio. A adicao de 8% dae Cobalto numa 1liga Fe -
16% Ni, que contenha 3-5% de Moliddenio, aumenta 0 limite de
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escoamento ¢em 173 MPa. Eate efeito 4diminui para 580 MPa quan-

a0 Se reduz o teor de Molibdenio para 1%. Atraves da micros-

copia eletranlc‘ Qe trm“s;‘o. fol verificada a presenca
de um precipitado a base de Mo exiremaméente fino. A QECO
de reforcamento causada pelo Cobalto sozinno 'e pela fOPﬂﬂC;O
ae solucao-solida. Na presenca do Molibdenio seu efeito
rrincipal .e reforcar esses precipitados tornando-os mais re-
sistentes a acao cisalhante de discordancias em movimento.
Outro efeito 4o Cobalto e, 4o contrario dos demais elemen-
to8 de 1liga, elevar a temperatura Ms da Liga Fe-N1i,
Permitindo, desta forma, a adicao de maior  quantidade

de outros elementos de 11gas (15).

c) Titanio

Tltanio. nas ligas atuais, age como agente suple-
mentar de endurecimento e agente de refino para o carbono
residual. O paior problema causado Pelo Titanio em  teores
elevados é provocar, nos contornos dos ‘r;oa. 0 aparecimento
de f11mes ae T1(C,N) que fragilizam o aco.

Nos acos Mar 18 N1(350) que contem 1,6% de Ti
{tabela 1), pode ocorrer essa frﬂ‘llluc;o (frl‘llluc;o
termica) quamdo © material e trabalhado ou resfriade na
faixa de 1023 a 1373 K, com velocidades Daixas e por tempos
prolongados. Esta fragi llz‘c;o ocorre mesmo quando se reduz o
teor de Titanio mas s¢ submete o ACO a um inadequado traba-
1no & quente que provoca a deposicac de T1(C,N) nos contornos
dos @raos. I8to £0i CONstatado Por A1vVersos pesquisadores em
diversas epocas (41,50). ODtem-se Dons resultados reduzindo-

86 O teor ae Tlt;ﬂlo e empreganio-se ticmcn corretas de
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tratamento termico e trabalho a quente (53).

Apesar dos efeitos indesejaveis, o Titanio nao
pode sSer omitido. Enquanto a adicao de 1% de Mo ou Co a um
aco "Maraging® com 18% Ni - 7% Co - SX MO Provoca UR aumento
no limite de escoamento de 100 a 140 Mpa, 0 aumento de O, 1%
para O0,7% de Titanio eleva o limite de escoamento de
1517 MPa para 1931 MPa, ou seja, 690 MPa para cada 1% de
Titanio (12).

O Titanio contribui com a precipitacao de N13 T1.

que se confunde, muitas vezes, com Ni Mo (12).
3

4) Niquel

N'lquel 'e introduzido nas CO”OS]CBQS ae acos "Ma-
raging® para propiciar-lines as mesmas excelentes propriedades
t1picas das ligas Fe-Ni aliadas as vantagens que se obtem es
acos com teores de Cardbono muito Daixos. Esta ”SOC!.C;O
permite a formacao da Martensita cubica centrada e a
duumnc;o da temperatura Ms, reduzindo a tesperabdbilidade Qo
material. Entretanto se o teor de Niguel for muito elevado,
favorecera a formacao de Austenita retida, que nao e
deseJ'avel em grande fn’mero ae ﬂpl‘cac;es (15).

O aumento de 1% no teor de Niquel diminui a tempe-
ratura Ms de 4,5 K. Dm virtule da formacao da Austenita
retida, n;o ’;o produzidos acos c¢com teores elevados de
Niquel; 18% tem sido considerado, atualmente, Ccomo O teor
jdeal pars se consequir limites de resistencia elevados ¢ boa
tenacidade.

¢) Aluminio

Aluminio tem boa acao desoxidante e aumenta &
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r"lst;nc‘. a0 1Epacto se adicionado ‘t.a 0O, 1%, Quantidades
BAaliores provocan um endurecimento maior, mas dimainuea a
resistencia ao 1mpacto (15). Conforme Ja fol referido, no
1nic‘° 40 desenvolviaento 408 acos “Maraging“, este elemento
era usado cos O Tlt;n‘o como l'micos eélementos causadores 4o

alto eniurecimento desejado.

£) Boro e Zirconio

Boro e erc:)nl 0, quando adicionados em teores de
0,003 a 0O, 0e%, respectivamente, evitam a oc¢ orr;ncl a de
precipi tac;o nos contornos Ad4e ﬂ;o com melhoria das
propriedades Ade TQSISt;IICIQ ao 1impacto e d4dimimii C;o da

susceptibilidade a corrosao sob tensao (1S).

11.2.2.3 - Efeitos dos Elementos Residuais

a) Carbono, Nitrogenio e Oxigenio

carbono, Nxtrocz-nlo e Oxu;mo possuen ac;o
fragilizante e Aeves ser mantidos em teores muito baixos. O
l1imite de O,03% para o Carbono nao pode ser ‘ultrapassado,
Po1s, na presenca de Titanio e Molildenio, ha a formacao de
carbonetos indesejaveis. Um aumento no teor de Carbono para
0,08%x ja mostrou, nos estudos feitos por Decker e
colaboradores (11), uma reducao aprecxivel nas propriedades

desejadas Aos acos “Maraging’.

D) 8111c10 ¢ Manganes

Estes elementos tambes contriduem para a diRinuicao
da resistencia ao impacto se utilizados individualaente acisa
de 0,12%. A soma dos teores dos dois elementos nao pode

ultrapassar O,20% para nao deteriorar substancialsente as
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propriedades do material, conforme constataram Decker e cola-

boradores (12).

¢) Emcofre

Enxotfre, como em outros acos, e o elemento mals
pernicioso. Provoca uma acentuada anisotropia nas
Propriedades mecanicas. Seu valor BAXimo admissivel e O,O1%
em diversas especxtxcacses.

A daiminmuicao 403 elementos residuais ¢ o pr&prxo
desenvolviaento de acos “Maraging® com propriedades adequadas
estac aliados aos modernos processos ae fahrxcac;o. utilizan-
do fusao e refusao a Vvacuo que eliminam ao maximo os

elementos considerados xnneseJQvexs.
11.2.3 - Efeitos Anolistlcos da Preclpxtac;o

11.2.3.1 - Consideracoes Gerais

Os fenomenos Constatados Por outros autores, duran-
te o envelhecimento de acos "Maraging® estao resumidos es
1.4. Resultam @o travamento das dlscordancias e de efeitos
anelasticos decorrentes da precxpxtac;o de compostos 1nter-
metalicos. Em 11.1 discutiu-se o primeiro fator e neste
t&pxco s;o abordados os efeitos anelAatlcos que surgem da
precxp:tac;o e estao intrinsicamente 11¢ados aos efeitos da
conpos:c;o quintca desses acos. Sio apresentadas, entre
outras, conclusoces de Nowick (3S), Schaller {42) e Schaller

e Benoit (43).

11.2.3.2 - Teoria Clastica
De acordo com esta teoria, desenvolvida em 1969



z..

por Schoeck (27), somente precipitados Semi-coerentes ou nac
coerentes podes dar origem a picos de atrito intermo.
’.r‘iml“ coerentes 3'0 contridbues para o atrito de fundo.
que cresce sonotonicamente col a temperatura.

ASsumindo-se a mtiml. COoBO UBA lnCIu.;O [ |
aelo 130".°Plco. pode-S¢e prever o seu ¢felto ComO UBA pertur-
Dacao em UR CaBpO elastico. ASSim, parsametros de atrito
interno ;.o calculados .tr.v.es de modelos que levam em conta
as AQaiferencas entre as constantes el..st‘cn da matriz e dos
precipitados e a possivel alteracao de volume das particulas
lﬁo coerentes.

Esta teoria 'e suito restritiva coa rel.c;o a0
aparecimento ae¢ picos de atrito i1nterno e 'e contrariada por

casos ae mt'lculu coerentes que geram picos (42).

11.2.3.3 - Teoria Termodinamica

Criada por Kohen ¢ colaboradores (27), a teoris
tm“‘nhlc. PI'QV; que Pll'ticul“ seSi-coerentes d;o ors ges
a fenomenos anelasticos devidc a estrutura de suas diversas
interfaces. Estes fen::Ienos S;O not'avels quano n'. interfaces
COB grande mobilidade Esta teoria considera que, a Ul tempe-
ratura constante, os precipitados s;o desacritos por t.r;s
vnrl'.veu tm&‘n‘nlcuz a tm:o de cisalhamento, a concen-
trac;o de s0luto nas interfaces ¢ o dla..tro dos precipita-
dos. A aplicacao da tensso induz uma Giferenca de potencial
ternodinasico nas interfaces. Os precipitados entac evolues
para uBs nova posicao de equilidrio por ADSOrcAc ou

dll"l"l;o dos 'ltﬂ“ 40 soluto nas interfaces.
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11.2.3.4 - Teoria de Nowick

Nowick, em trabalhos bem anteriores a aivulgacao aa
teoria elastica ou termodinamica, foi O Primeiro a dar usa
leicacao feno‘en01’°¢1 ca para a OcorPGBCla ae Pelwcao
associada A prectpltac;o (3%).

O aumento 40 atrito interno de fundo em materiais
(como ligas de Al-Zn) sem dar origem a pilcos ae atritoc inter-
no e explicado pelo conceito de relaxacoes acopladas. Ou
seJa, as relmc;e’ observadas 3;0 fruto 4e um sistema Ae
Pelmc;es interdependentes ou acopladas com a superposlc;o
de camadas relaxadas adjacentes. Desta forma, a Ocorr;nc‘ﬂ
de um processo dae Pelmc;o devido A PreClPltaC;O torna
possivel uma Sscgumda relmc;o e assim por diante. Tal
mecanismo provoca 0 crescimento Cont'lnuo do atrito interno. A
lnterﬁcao aestas zZonas relaxadas produz um efeito muito maior
que & soma das zonas individuats.
'E importante se 4istinguir a preclpltac;o cont.'lmlﬂ
da aescont;nm. A Prec‘pltﬂc;o continm 'e caracterizada por
Ser aproximadamente uniforme nos ‘r;os. de forma que a matriz

4

e empolhrecida na mesma velocidade em cada ponto. A
precipttacao descontinua ¢ caracterizada  por uma
preclpltac;o preferencial em areas de contorno de grao.

En amostras sujeitas a um resfriamento rapido ha
uma Precipitacao continua inical com um grande aumento do
atrito interno. Depois ocorre uma preclpttac;o ducont'lmu a
partir dos contornos dos graos para seu interior ate tomar
todo 0 grao. Cuando o8 Precipitados crescem alem de um certo

11mite, a razao ares’volume da distriduicac de precipitados



comeca a decrescer. EsSte efeito pode estar associado a um
declinio 4o Atrito INternc apos se atingir Us valor maximo

corresporngqente ; raz;o ’area/volulle maxima.
I1.3 - Tecnicas Adequadas ao Presente Estudo

I1.3.1 - Escolna de Tecnicas
O processo de envelhecimento de acos "Maraging® 'e maito
comp lexo. pabora diversas t'ecnlcu. mencionadas no cap'ltulo
1, tenham s140 utilizadas por 4aiversos pesquisadores, o pro-
Cesso em si ainda nao esta totalmente esclarecido (46).

AS t.ecnlcu de atrito i1nterno ou resistividade
elétrlca conjugadas com ensaios mec;nlcos foram util:zados
por diversos autores com bastante sucesso. Neste trabalhno
optou-se por usar ambas as t'ecnlcu conJjugadas com ensaios de
dureza. O 11deal seria a medlc;o dao atrito interno qurante o
processo de envelhecimento, 0 que tornaria mails f&ctl a
analise de resultados. Nao se teria a Possibilidade de modi-
f‘cac;o da estrutura qurante o resfriamento das amostras Qp'os
0 eénvelhecimento. Entretanto devido A llmltac;es ao P;mulo
de atrito interno dlspon'lvel para a execuc;o deste trabalho,
optou-se pela utt 112&:;0 da t'ecnlca de resfriamento r:lpldo
de forma a "congelar” & estrutura das amostras a temperatura
do tratamento t'er'lco para ONQPVQCEO posterior a temperatura

ambiente. A validade dessa tecnica e discutida em I1I.3.3.

11.3.2 -~ Atrito Interno

A tecnica de atrito interno consiste em se medir a

- ? L}
defasages entre a tensao ciclica aplicada a amostra e a
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defornc;.o decorrente. Esta t'ecnl(:l 'e utilizada extensivamen-
te n.‘ longo tempo, pPrincipalmente para o estudo de fenalenos
de relaxacao devidos A& redistribuicac de AtOmOS na rede
cristalina 1nauzida pela tensao que da origem a um pico de
atrito interno. A variacao da concentracao dos atomos
participantes 4o processo como resultado dae Preclpltac;o. por
exemplo, e revelada pela diminuicao da altura do referido
Plco. ESte fenomeno tem sido estudado extensivamente (26). Os
trabalnos relacionados com & cinetica de precipitagao ae
elementos substitucionals nao sao tao abundantes quanto Os
anteriores mas podem Ser encontrados com facilidade na
literatura t'emlca. Um exemplo 313381C0 .e 0o estudo fei1to por
Damash e Novick (9) sobre o0 envelnecimento de ligas Al-2Zn.

No estudo de Miner e colaboradores (32), o0 envelhe-
cimento Adas amostras de acos “Maraging® fol realizado no
pl‘t')prlo P;mulo. aquecendo-as por efeito Joule, Este procedi-
mento Ja tinha sido utilizado por Ang e Wert (2) para
estudo do amortecimento em certas l1igas de Au-Nt. como no
PQMulo existente no lnorﬂt'orlo de atrito interno 4o IPEN,
a amostra 'e aquecida de maneira convencional (forno resistivo
com capacidade Qe aquecimento at.e cerca de 578 X) optou-se
pPor um procedimento especial que est; descrito em 11.3.3. A
malor parte 408 resultados odtidos neste tradbalho resul®ou de
amostras previamente envelnecidas em fOrno resistivo cos
resfriamento no ar ou na agua. Vvarios dados, entretanto,
foram obtidos COm amostras envelhecidas ¢com aquecimento

interno (efeito Joule) e resfriadas em agua.
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11.3.3 - Resfriamento Rapido

O procedimento utilizado consistiu inicalmente en
realizar o envelheciaento aquecendo-se separadamente as
amostiras por efeito Joule e fazendo-se¢ o resfriamento r'apldo
de forma a congelar a estrutura existente a ctemperatura da4o
envelhecimento. Posteriormente o aquecimento interno aireto
fo1 smtltuido pelo envelhecimento ea forno resistivo
sSequido 40 resfriamento em am-

(o) resfriamento r&pldo provoca a ret enc;.o ae
defel1108 que estavam ém equilibrio a temperatura mais eleva-
da. Esta tecnica foi utilizada com Pleno exito para se
determinar a energia de formac;o ae defei1tos em amostras de
ouro (36) e o0s resultados odtidos foram perfeitamente compa-
tivels com valores odtidos por outras téCﬂ!Cﬂ’- Tm'e.
foram realizadas experiencias bem sucedidas com MoliDdenio e
outros metais utilizardo-se como refrigerante Héllo 11@100
(temperatura 2,93 K). Medidas de resistividade comprovaram o
congelamento 4e um m'llllero de lacunas Pr'o,‘lno a0 valor Adae
equilibrio a altas temperaturas (36).

In  experiencias realizadas com Ouro (99, 999%
PUro), Takasura (49) mediu a diferenca entre 0s cComprimentos
de duas amostras, uma resfriada rapidamente ¢ outra recozida
por um tempo suficlientemente longod para anular o efeito do
resfriamento; ou seJja, com a concentrac;o de defeltos em
equiliDrio a temperatura do recozimento. Obteve, entao, a
partir do valor desta contracad, & energia ae migracao de
defe1tos. O valor obtido por Takamura, partindo de uma
temperatura de 1123 K, DosStrou excelente COncordancia com os

RN AR ALY P - ey
NI
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valores obtidos por CInNcCo outlros autores que usaram outros
metodos. A amostra que Propiclou melnores resultados tinha
iom de diametro. Houve divergencias quando foram utllizadas
amostras com 2 ¢ 3mm nas quals as trocas de calor foram
aificultadas e surgiram tensoes termicas qurante o
resfriamento. [Essas tensoes podem podem ter  @erado
dlscomanc‘” que agiram como fontes e sorvedouros de
lacunas. O refrigerante utilizado por Takamura f01 salmoura
a 263 K na qual as amostiras eram deilxadas cair diretamente.

Morii e outros (33) realizaram emerl;n‘:l“ conm
ouro de 99,999% de pureza € assuniram uma relac;o linear
entre o numero de lacunas & a resistividade eletrica.
Investigaram o efeito da velocidade de resfriamento no valor
da resistividade apas 0 resfriamento PAPldo. A resistividade
elétricﬁ foi utilizada pela sua grande sensibilidage a
defeitos puntiformes. Foram utilizadas amostiras com dlaﬂetro
ae O, 1om para evitar as ten’;e’ téfﬂ‘Cﬂa durante o
resfriamento. Fol constatado que a resistividade so atinge
seu valor atlno para a velocidade de resfriamento terderdo
a0 Infinito. Para temperaturas de 973 K, 98% do valor teorico
fol encontrado quando se utilizou uma
velocidade de resfriamento dae 107 K7seg. ESta alta

velocidade pode ser atingida com agua ¢gelada ¢ salmoura cComo

refrigerantes.

Bueren (5) chama a atenc;o para a mport;ncu aa
velocidade de resfriamento nos primeiros 100 K. Sequxio ele
n;o ni necessidade dae se usar t'ecmcu elaboradas para o

resfriamento. AM ou &i‘ messo ar podem ser usados como
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refrigerantes. O laportante e que os primeiros 100 K sejam
transcorridos em 10-2 segunios. O que acontece QP(.)S este
Intervalo e de multo menor lmportancia. Nos primeiros 100K,
na a probabilidade de defeitos atingirem armadilhas que os
aniquilem. Em Ouro, por exesmplo, Bueren calculou a ocorrencia
de cerca Ae 107 saltes atalllcos em amostras resfriadas d¢e
1173 K para 300 K a uma taxa de resfriamento de 10 K.
Portanto, com uma densidade de defeitos atomicos inferior a

-6 ,
10 % ha uma gramie probadbilidade de uma lacuna encontrar

uma armadilna.

Neste zranalho, entretanto, as amostras foranm
envelnecidas em temperaturas proximas de 773 K.  Esta
temperatura e inferior a To : 0,44 Tm, sSendo Tm a temperatura
de fusao do metal, considerada igual a 1809 K ( temperatura
de fm;o 40 Ferro). Segundo Nowick (36), pode-3Se esperar que
o tempo m'edlo entre saltos a;-omlcos seJja malor ou lgual a
103 segqumios para resfriamentos a partir de temperaturas
aenores que To. Com efeito, calculamio-se O n{mero ae saltos

por meio da expressac abalxo e atraves d4da lntegracao

aproximada 4e Gorbachev (7), obtem-se N: 3)(10--° saltos (‘).
Resulta o tempo Qe 3.42107 S entre saltos.
Tamb
N = T Jr fo exp (Em/KT)A4t
o

Onde,

N: n{mero de saltos

(=) ASSuUBlu-se um decalsento exponencial de temperatura de

2000 & se tor uNe aunlm:;o de 100 K nos prisefiros 10 s.

COMISSAG Mac.Cn UG,
. Iy vaLL.LF’\i-$, wiJ =t

1
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Tamd: temperatura ambiente = 320 K

To: temperatura ea que se inicia o resfriasento °
773 X

fo: fator de frequencia que depende da frequencia
ae Debhye e de um fator de entropia que
consideraremos i1gual a “e-.

Em: energia 4ae atlvac;o. Para metails c{lblcos vale
a express;o T - 36 cal’mol” K (36)

T, L: V"xavels temperatura absoluta ¢ tempo que
foram relacionados por usa lel de dec‘r.eSCIBO

exponencial da temperatura.

Do exposto acima, decidiu-se realizar, a1 exemplo da
refer;nc‘a (40), resfriamento Jjogando-se as amostras es 5'..“
para garantir um resfriaaento r&pldo nos primeliros instantes.
Foram empregadas amostras com 1, 2am de dlametro por 50mm de
coaprimento. Como a velocidade de resfriamento nunca excedeu
a 101 K/seg, pode-se A4esprezar os efeitos A4ae deforlac;o

causados pelo resfriamento P&Pldo segundo a refersncla (46).

11.3.4 - Resistividade Eletrica

A t'ecnlca ae '“lc;o dae resistividade el.etrlca [ ]
condicoes  controladas fo1 utilizada DOr  diversos
pesquisadores para estudo da clnetica do envelnecimento de
acos "Maraging® (40, 54).

Esta tecnica e uma ferramenta muito util para o
estudo de reacoes e Precipitacao com a formacao de fases

1mmcu'|ncu coa propriedades el'et.rlcu diferentes da fase
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matriz. Ferro. Niquel e Cobalto, entretanto, possuem as
mesmas propriedades eletricas, de modo que variacoes na
resistividade dqurante o envelhecimento podem ser devido a
precxpltac;o de intermetalicos envolvendo tambem ouUlros
elementos ou a formacao de Austenita nao magnetica por
reversao. Qualquer precxpxtac;o de Cobalto apenas passaria
despercedbida. Mesmo a formacac de ordenamento de 1ongo
alcance do tipo FecCo nao muda a resistividade aprecilavelmente
(40). Assim, a técnlca e adequada para 1ndicar a
ocorrencia de precipitacao de intermetalicos para tempos nao
suito longos de envelhecimento, onde nao haja & reversas a

Austenita.

11.3.5 -~ Dureza

Naturalmente o efeito endurecedor de precipitados
em acos "Maraging® envelhecidos e evidenciado por medidas de
dureza. A tecnica e os equipamentos Sao Simples e, desde que
se tomem oS cuidados devidos, e Perfeitamente adequada aos
propasltos desejados. Fol utilizada por Peters e Cupp (40)
com bastante propriedade. FPreferiu-se a dureza, em vez da
microdureza, POr Ser uma propriedade independente de pequenas
heterogeneidades. Desta forma optou-se por este ensaio
simples;: ensaios de tracac so f£oram usados quando houve

necessidade de confirmar resultados.

11.3.6 - Adequabilidade das Tecnicas Escolhidas
AS tecnicas escolhidas sao adequadas pars
observacac dos fatores que influenciam a cinetica do

envelnecimento d4os acos “Maraging®, pois 3;0 extrenasente
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SenSiveis a4 omudancas estruturals e¢m acos e utilizadas
lareamente para estudo de fenosenos similares (25).

Na Tabela 2 mostra-se o efeito esperado da varlac;o
408 principails elementos de l11ga nas Propriedades
relacionadas c¢om as técnlCﬂs escolhidas. S;O apresentadas
diversas Concentrﬁcaes e tempos de envelhecimento curtos

(ate S min), medios (1 hora) e longos (acima de 3 horas).



38.

Efeitos de Elementos de Ligas Principais

EFEITOS NOS PARAMETROS

ESCOLHIDOS

_—tvmciebh b

- — - — - t— - -

DUREZA RESISTIVIDADE ATRITO

INTERNO
2

. ———— —— ——, - —— — — " ————

- o 2 e e ——— - o o = e

- - —— — - — — - - -

+

+

+

Tendéncia a crescer

Tabela 2 -
- i ST T T )
LEMENTOS | PRIORIDADES | CONDICOES
——— I S b e emmeee
I |
iTQUEL | Estabilizador | Baixa Conc. e
| de Austenita. ! Tempos Medios
t Abaixa Ms. -
' | Altas Conc. e
| | Tempos Médios
: y oo TTTTTTTTTTT
! | Tempos Longos
- —— - - oo o o e o - - o o o - - - o -
COBALTO : Evita a Rever- :Baixa Conc. e
| sao a Austenita | Tempos Medios
: Em baixa conc. r---~ -----------
+ (8 %) reduz a | Altas Conc. e
| solubilidade do | Tempos Médios
; : Mo na magriz e
; \ Pprecipitando )
| NilMo extrem. | TSTPOS LONGOS
! ¢ fino e em gran- |
( : de guantidade. :
I | Em altas conc. !
| ' (18%) provoca '
| i uma combinac¢ao |
{ | de ordenagaoc de |
f : longo alcagce e :
i } precipitacgao L
MOLIBDENIO r Endurecedor prin | Baixa Conc. e
| cipal. | Tempos Médios
| Precipita cOmMO | ———ee--—meeaea-
I FelMo. ft Alta Conc. e
| Amplia a Rever- | Tempos Médios
| sdo a Austenita. |-
: :Tempos Longos
e mmmeeee e em e ———
TITANIO | Endurecedor su- | Baixa Conc. e
| plem. nas ligas {Tempos Medios
; mais recentes. ittt ettt
i Prolonga o tem- | Alta Conc. e
| po p/ haver | Tempos Médios
| abaixamento da tecormeeccea——a
l Dureza. :Tempos Longos
N U S S e ——————
FONTES: Hosami e Alli (21) Simbolos
Floreen (15)
Linnert (30)

Peters & Cupp (40)

Miner

(32)

-

?

Ndo reportado

Tendéncia a decrescer
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CAPITULO II1 - MATERIAIS E NETODOS

111.1 - Procedimento D@erimental

0 fluxograsa constante da figura S5 mostra os
dlversos caminhos percorridos pelas amostras daesdae sua
PPCP"QC;O ﬁt'e [« F ] ensaios q4ae atrito interno (Al),
resistividade eletrica (p) e aureza (HRC). OS caminhos

indicados por letras minusculas, sao:

- "a": inicialmente, testou-se Aamostras sea a
realizacao 4ée qualquer tratamento tersico de solubilizacao ou
envelnecimento, <¢om a finalidade de se ter referencias para

comparacoes com as amosiras tratadas.

- *D*: testou-se, em seguida, amostras submetidas
apenas ao tratamento de envelhecimento a 723 K nos tempos 4e
meio, CInco. cinquenta e qUINhentos WINUtosS. A finalidade
destes testes era avaliar os efeitos do trabalno mecanico
Ut1112ad0 NA Preparacac das amostras, efeitos estes anulados

apos a solubilizacao.

- =c*: realizou-se o tratamento termico de
solubilizacao & 1093 K por uma hora e ensalaram-se as
amostras; foi omitido o tratamento de envelhecimento, com a

finalidade de se verificar o efeito 1solado da solubilizacao.

- "a*, "e* e b S as amostiras foras
solubilizadas a 1093 K por usa hora ¢ envelhecidas por
@e10, cinco, cingquenta & quInientos BINITLOS NAS temperaturas
de 723 X, 738 K e 823 X respectivamente.
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- *"g°. "h* e °"1°: as amostras AQesta feita
faram solupilizadas a 1198 K e envelhecidas pelos mesmos
teEpoOS AacCima ¢ nas mesmas temperaturas de 723 K, 758 K e

823 K. respectivasente.

As COEPOSICSGS quimcas aas amostiras d4dos acos
estudados estao na tabela 3. Para a 1liga 18-N1(300)
(denominada 1iga 1) repetiram-se os procedimentos tipo "q*
duas veZzes, na primeira vez o tratamento térmco de
envelhecimento £01 realizado PoOr aquecimento direto (efeito
Joule), segquido de resfriamento r'apmo; na segunda vez fo!
ut1l1i1zado aquecimento convencional no interior de uma mufla,
testando-se resfriamento ao ar ¢ em AM

Para a 1liga 108-N1(350) (aenominada liga g). foram
usados o0s procedimentos "a*, "c¢*, *"q°" e "g" cos o tratamento
termico de envelhecimento realizado apenas em forno, a partir

de amostras solubllizadas a 1093 K.

Para a ultima liga testada (uma 1iga experimental
denominada 11¢a 3), foram percorridos apenas os caminhos °"c°,
*d* e "f"; ou seJs, com amostras solubilizadas a 1093 K,
foram utilizadas as combinacoes de 3 temperaturas de
enveinecimento (723 Kk, 7358 K € 823 K) com 4 tempos (meio,
cinco, cinquents e quinhentos minutos).

Foram repetidos, com a utilizacao dae novas
amostras, tod0os OS €nsaios em que oS resultados foras
diferentes d4os esperados, levando-se es conta o8 estudos
LeOor1cos realizados. Alguns conJuntos de ensaios foras

realizados es ate S5 amostras, com & finalidade de
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contlrnac;o de resultados.

0S8 ensaios 4de atrito interno foram realizadcs com
um pendulo invertido descrito em III.6. Todas as medidas
foram feitas durante o aquecimento Continno das amostras
montadas no p;ndulo entre as temperaturas 123K e S73K. A taxa

de aquecimento utilizada foi constante (1.5 K/min).

Todos 0S8 ensaios de atrito interno foram feitos em
duas condicoes. Na conmdicac “ap&s montagem* as medidas foram
obtidas durante um primeiro aquecimento das amostras apos sua
fixacao no p;ndulo de atrite 1nterno. Na condicao 'apbs
recozimento linear”, as medidas foram feitas Aurante um
segundo  aquecimento entre 123K e S73K realizado apas

conclusaoc da primeira etapa.

/ at

!
' i
]
| c P
‘ ] [XJ
0 10038 7508
|
i [
I’l.!-l g dem - L[4
[ o |
| MY :‘ Pt s2snle
}
INTERFACE soLumuzagio LVELNCIENTO TESTEY
LETACETAL - PN 10,5 — 300
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111.2 - Obtencao de ABOSIras
111.2.1 - Liges Utilizedas ¢ sua Procedencia.

Foram estudadas 3 ligas no presente trabaliho. Duas
delas sac 11gas constantes da Tabela 1: 18-N1(300) e 18-
N1(350). EStas dQuas ligss 3ao de interesse, para fins de
Pesquisa., na Area Muclear. Falricou-se uma terceira liga, na
qual  se adiclonou mels Titanio em  relacao a
CO.POSIC;O DiSICA da priaeira 1liga. Pretende-se usar esta
l1ga como metal Qe .ﬂlc:o na soldageam 4¢ acos “"Maraging“, por
Processo €m 4aesenvolviaento. Liajtou-s¢e 0 ¢sSCOpo Qo0 presente
trabalno a estas ligas de interesse mals i1aedliato, eabora se
tenha fabricado outras ligas.

Todas as 1ligas foram produzidas na Eletrometal
Metais Especials em Sumare - Sao Paulo, em fornos de 1nducao
Sob vacuo, pelo processo VIM (°Vacuum Induction Melting®).
A 11ga 18-N1 (300) sofreu tambem dupla Trefusac em forno de
eletrodo Consu.ivel. peloc processo VAR ("vacuum Arec

Remelting~). A tabela 3 mOSira a COmpOSicac quimica das 11gas

estudadas.
Tabela 3 - Composicao Quimica das Ligas

...... e eaeeemmeemeegemempememe e m e e mmm e mm s
: COMPOBICAO QUIMICA ;
LIGAB b ====mm=mmm o e oo m e e e e oo oo '
PN Mo co 1 Al € Pe (aprox.);
XA T B L & T 2 A 2 L 2 L 2 L T £ 2 £ & 2 % 2 4 DA N DGR D A D S D DS G R R D AR G R DD T D D SS YD D R e
1 ) 1810 478 943 07 0,10 0,003 restante |
--------- D T e T T T T e e L e P 4
2 | 1764 3,96 12,64 1,70 0,13 0009 restante !
--------- P e e S - e - .- = - - - - -
3 | 10t 402 93 1,70 0,10 0,002 restante !

Ldad bl Ll Dl A L Dl b Al o L Dl L LDl Ll L Ll L bl d Ol L bl R bt d d et 2 L L DL L 2 2 T T 2 1"
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I11.2.2 - Preparacao de Amostras

AS ligas foram forjadas, laminadas a qgquente,
cortadas em tiras ¢ partes destas tiras foram 1trefiladas.
obtendo-se fi10s com diametro de 1,5mm. [Esta etapa da
Prepar&c;o foil feita pela Eletrometal. Apas o forJamento, os
";Os. com tamanho ﬂ.ﬂ.lo determinado dée acordo com a ASTM
E112, eranm martem'ltlcos e corresporndiam ao 'IMICQ ASTM S.

Para os ensalos de atrito interno, verificou-se que
seria mails conveniente a utllIz&c;O de corpos de provas com
1,2mm de diametro ¢ SOmm dé comprimento, Com variacao minima
no diametro. O estiramento adicional de 1,5mm para 1,2mm e &
callbtac;o dos f£10s foram fei1tos em A4dAispositivo espectialmente
proJjetado para este fim, com furos calidbradc- variamioc ae
0,05mm entre furos consecutivos, desde i,45mm ate 1, 20mm.

Intcilaimente, os fio0s foram cortados com
aproximadamente 100mm d4de comprimento € supmetidos a0os
tratamentos t’ernxcos de acordo com 08 procedimentos aescritos
em IIIL.3. AS aAmosStiras com este comprimento maior foram
utilizadas para a medicado da resistividade eletrica,
pPossibilitando major precls;o. EB segquida as amostras foram
cortadas para o0 comprimento d4e& aproxXimadamente SOmm e
utiijzadas para os ensaios de atrito interno.

Os corpos de prova para os ensaios de dureza foras
cortados das tiras laminadas € usinados.  oras  preparados
paralelepipedos com secoes de 2,0mm X 1,Omm e Comprimentos ae
100m, tamanho adequado PAra medicao da Aureza em pelo menos
10 pontos. Testou-se a adequabilidade destas amostras para os

teates de dureza ensajando-se uma amostra dsa 1igsa 1 na
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condicao solubilizada (dureza menor). Foram obtidas 10
ielturas prax‘ﬂd’ a 28 RcC, com 4desvio padrao de 1 Rc, 0 que
esta dentro 4da precls;o aesejada. Os Aema)s corpos ae prova

Se mostraram 1gualmente adequados.

I11.3 - Tratamentos Termicos
111.3.1 - Solubilizacao

O tratamento térmlco de SOlunlllzaC;O no presente
trabalho Visou "apagar® os efeitos de tradallo mecanico e
tratamentos termicos realizados durante a fabricacao 4as
l11gas. Dessa forma, &Pas O restfriamento para a temper tura
ambiente a4s ligas estudadas apresentaram estrutura totalmente
m&rten’itlca.

Para a realizacao de tratamentos termicos de
solubilizacac na faixa de 1073 a 1223 K e essencial a
u‘lliz&c;o de atmosfera protetora para evitar os problemas 4ae
oxxdac;o (7). A Tabela 4 mostira detalnes d4aos tratamentos
termicos realizados. As temperaturas (1093K e 1198K) e tempo
de tratamento (1 hora) escolhidos est;o na faixa utilizada

por outros pesquisadores (3, 5, 10 e 12).
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Tabela 4 - ESPGCI!IC&C;O dos Tratamentos TermlcCos Reallzados

TRATAMENTO | T(K) ; T(min) ; ATMOSFERA | AQUECIMENTO ; RESFRIAMENTO;

......................................................................... )

. | 1093 i ) i Forno | circulacao i
SOLUBILIZACAQ +~=-====== 4 60 vacuo de Aregonio

' ' | J | |

| 1198 ! } | I |

1 723 J ] L4 L] L]

R, Yoyal s : ! Forno ! ) :

ENVELHECIMENTO ; 758 | | Ar tmmmmm——me * Agua, ar |

I * 50, 500 | | Interno por | |

;823 , | Efeito Joule, ,

---------------- R T R Pl Bl R el et tad Btk i todad A ndad bk 4

Realizou-se o tratamento colocando-s€ as amostiras
no interior de tubos de quartzo selados a V'QCUO com PPQSS;O
interna de 10‘3 Pa e aquecidos externamente. AS amostras
foram preliminarmente 1impas com detergente neutro e ;uua
desmineralizada e submetidas a limpeza por ultra-som.

Bm seguida foram submetidas a limpeza em alto vémo de forma
a se promover a deseasexﬂcac;o Pl"eVIG de qualquer res'xduo.

O tratamento t'ermtco {01 realizado em 11’151&1&(:;0
préprla existente no Departamento de Processos Especials do
IPEN. ©O -equlpamento usado permitiu o resfriamento com
Are?mxo ém poucos segurndos, &P,OS a SOlublllBC;O das amostras
por uma hora, Este restriamento 'e suficientemente r&ptdo para

evitar A merac;o de Ti(C,N) para contornos de grao que

poderia fragilizar o material (24, 33).
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111.3.2 - Envelneciaento

O tratamento t'ﬂ‘llco de envelnecimento fo0i feito de
duas formas. A primeira utilizou aquecimento direto por
efeito Joule com uma fonte estadbilizada modelo TCA-40-30A da
Tectrol. O controle de temperatura dentro de uma faixa de s
2K, foi1 feito atraves de um sistema de controle £1no
existente na fonte. A temperatura foi medida no meio das
amostras atraves de um termopar tipo Ferro-Constantan ( DIN
43710) fabricado pela Dngro, conjugado com um multimetro
d1eital automatico Phillips modelo PH 2521. Fo1 compensada a
diferenca entre a temperatura ambiente ¢ a temperatura de
referencia (273 K) do termopar. O termopar foi soldado as
amostira para garantir um bom contacto.

Foi projetado um A4ispositivo especial para evitar
peraas termicas por conducac nas extremidades das amostras e
perdas por radiacac. ESte Sistema permitiu a elevacao de
temperatura das amostras até 823 K em 3 minutos, com 30 A de
corrente de aquecimento. Tratamdo-se de um estuxio de cm'et.lca
empregando tratamentos termicos de curta Auracao, a& Principio
Julgou-se 1mportante que a velocidade de aquecimento fosse
alta.

ADOS 0S tratamentos termicos de envelhecimento em
cada temperatura escolhida, as amostras foram mergulnadas enm
agua fria. O d1spositivo £0i projetado para permitir a
liberacac instantanea da amostra dentro de uma cuba de Aagua
no momento desejado. O sistema Constou dasjcamente de 2 tubos
ae quartzo de 7am de aiametro interno, no interior dos quais

foras montados 2 f£108 de aco "Maraging® 18-Mi1(300) com O, émm
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de dl;.etro l1gados a conectores de conre. AS amostras foram
fixagas ao 4i1spositivo Com 0SS tubos de quartzo 4i1spostos dae
tal mOoA0 A permitir apenas a passagea 40 termopar. Desta
forma, as perdas por Convecc;.o foram diminuidas ¢ o calor
gerado pelos fios de O, 6mm compensocu as perdas por Comuc;o
nas extremidades das amostras. O tamanho ¢ o dlaﬂetro de cada
um d4os flos compensadores foram escolhidos por tentativa e
erro ate se conseguir um arranjo adequado a  finalidade
desejada. Os tubos d4de quartzo foram envoltos com papel AQe
a lmi nio, durante o aquecimento que funcionou como uma
plindagem termica.

Inicialmente, [+] aquecimento d4ireto envolvia a
liberacao instantanea somente das amostras,  atraves da
abertura dae pincas, para se promover O resfriamento
r;pldo. Verificou-se, no entanto, que melhores resultados
eram obtidos quando todo O COnJuUNto aquecido era Jjogado em
:.m. a0 mesmo tempo em que se desligava a corrente el'etrlca.
Essa pr&tlca passou a ser adotada e o A4ispositivo final
esta esquematizado na figura 6.

O segundo ﬂ’etuo 4e aquecipento empregou um forno
elétrico de laboratt')rxo tipo mufla com uma velocidade 4ae
aqueciments de cerca de 40K/min. O resfriamento, apos o
envelnecimento, fof feito 40 ar ou em agua, Durante a
re.llz‘c;o d08 ensaios com amostras da liga 1, verificou-se
que o aquecimento realizado Por efeito Joule com grande
velocidade de aquecimento apresentava alguns inconvenientes
qUe Nnac OCOrriam nas amostras envelnecidas e f0rno pelo

Processo convencional. Para Aas amoatiras das Liga 2 e 3,
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utilizou-se apenas o segundo .'etmo.

AP;)s 0 resfriamento, as amostras foram secas e
lixadas para remover qualquer oxidacao. A COmParacao dos
resultados de amostras lixadas com amsostras decapadas ea

sSolucao de acido citrico sostrou que fol suficlente a I‘CQOC;O

aecanica.

I11.4 - Medicao de Resistividade Eletrica

APOS OS tratamentos 1er=micos previstos, foram
feitas medicoes de resistividade eletrica das amostras nos
laboratorios eletronicos da COPESP, em condicoes ambientals
controladas (293 a 298 K ¢ 50 a 75% de umidade relativa),

Fol utllizada uma ponte Kelvin modelo GR 1666
farricada pela Genrad, wmodelo GR1666, com sensibdilidade de 2
micro-ohm na medxc;o de resistencia eletrica. Isto equivale
nas amostras ensajadas a incertezas da ordaes de 0,004 micro-
ons.cm, Julgadas adequadas para o objetivo desejado. Todas as
medicoes foram feitas com INSLrumento previamente aferido em
laboratorio habilitado da firma Engesa ¢ de acordo com as
instrucoes do fabricante do equipamento. Garantiu-se assis
uma precisao de " + 0,0i% da medida + 3ppm do fundo de escala
utilizado".

Medicoes de d1amelro e cComprimento das amostras
foram efetuadas com paquimetro digital Mitutoyo que permite a
leitura de ate O,01mm., FOram efetuadas no minimo 10 medigoes
da ruut;ncu e do dx;letro das amostras, sendo este 1'111.1-0

- o
medido em pelo menos S pontos e 2 direcoes defasadas de 90 .,



AS med1as e desvios padrao das meaidas foram calculados

POr metodos estatisticos. No caso da resistencia eletrica,

foram abamionadas qualsquer leituras fora de um desvio Pm;o

Para mais ou menos e med1das adicionals foram efetuadas para

CoNPletar a serie de 10. AmOStras que apresentavam havia

varup;es ae mails de 0, 05mm no alileu'o forams apandonadas.

Ist0 ocorreu em poucos cCasos, eAa virtude do ﬂ'etuo qe
calibracao dos diameiros descrito em [II.2.2.

Com oS8 valores .iﬂlos do dl;-etro e aa rCSISt;nC‘.

eletrica de cada amostra, a resistividade eletrica fol

calculada atraves da formula:

100.R.A  100.R . a.w
e
onde:
p - resistividade eletrica es micro-ona.cm
R - resistencia eletrica em @ili-ohs
A - area de seccao transversal em mm :
@ - alametro medio da amostra em mm
L - comprimento da amostra ea ms
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II11.5 - Ensaios de Dureza

Os Insaios de Qureza foram efetuados no Laboratorio
ae Ensalos Mecanicos da COPESP utilizando-se um equipamento
modelo 737 1L da Microtest. O equipamento teve sua ex‘tld;o
verificada periodicamente atrav'es aos Pwaes correspondentes
¢ SsSeguimo-se as lnstrucaes d0 famricante. Foram realizadas
Pelo menos 10 medidas em cada amostira tiramo-se a ﬂ'edl&
ﬂrltﬂétlca e 0 desvio Padr;o.

Sempre que POSS;VQI medliu-se dureza Rockwell C mas,
devido a um comportamento anomalo descrito no Proximo
Cap;tulo. foi necess&r!o a utlllzac;o daas escalas Rockwell A,
D e B, mais adequadas para materials mals moles,

Foram utilizadas as tabelas da norma ASTM E 140
para Conversao de escalas. Para apresentac;o de resultados,
no caso da Liga 1 envelhecida por aquecimento dq4ireto,
utilizou-se a converS;O para dureza Brinell.

A Tabela 4 mostra os Aiversos ensajos d4e Aaureza

Rockwell e oS parametros dos testes utilizados.

Tabela 4 - Parametro dos Insaios de Dureza Rockwell

L Al kg P~ Ltttk dd S i L Badadadedd Som——- LAkt dn b el i *
i TIPO ' PRE-CARGA ' CARGA TOTAL iDURACAO ' T1PO DE PENETRADOR '
) { (Ket) (Kgt) " (8eg) i (
A e P P L R e L L Ll E Lt Ll Al bl il LR ELY T L Lt L L - o o - *
; A ; 10 " 60 i 30 } conico de dilamante i
L et Prrear s ,- Prmmmcarmaee-- Prm o s m -~ P W - - - - L 4
i B 10 f 100 " 30 ; Estera 1, 53mm i
X PRI T P 2 e P e e R L R L e L L Lt L L L Ll el Bl L L LDl Ll Sl covcoccany
i C i 10 i 150 i 30 | conico de dlamante i
Povonaa Prececommas= P a——- e A ———- P T n-- bedad LD g bbd *
R - 10 | 100 ; 30 ; Conico de diamante

XTI P PR PP PP Y PR PR P AL L L L L L L A A A L P R P P L L e L L P Ty

N A N L |
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111.6 - Ensatos de Atrito Interno

Para os ensaios de atrito interno utilizou-se 0
pendulo de T0rsaoc e seus perifericos existentes no
Laboratorio dqQe¢ atrito 1inteéerno d4do IPEN, cujo esquema ¢

mostrado na figura 7.

- — pabia magvel

-f—~— bobina
-—contra-peso

ros
g

in3ss5a _.
de inercra

--- espelho

haste
I |7 7777 girante
pinga _}Q 3= - .- .-= Criostato
amostra IR l‘r -{ - - ——forno
Uf

Figura 7 - Eaquesa de Pendulo Invertido do Laboratorio de
Atrito Interno do IPEN
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O pendulo e 4o tipo invertido, ou seja. a massa de
lnercia que permite variar a frequencia de vibracao esta
situada acima da amostra. suspensa por um flo SufiClentemente
£ino para nao Provocar erros no @omento de torcac transaitiao
a amostra. Conforme 1lustrado na figura 7. todo O cCOMJuUNto
(desde o porta-amostra ate as massas de inercla) fica
equilidbrado atraves de roldanas e por  Contra-pesos. Este
arranjo permile minimlzar a tensao estatica na amostra.
reduzindo-a a valor inferior a 10 Kpa. O porta-amostra fica
situado dentro de uma combinacao de forno resistivo e
Cr10Stato que permite variar a temperatura desde 120 K ate o
1imite operacional de 573 K.

NO CONJUNto SUSPenso estao Solidarios um espelho e
do1s 1mas 1ntroduzidos em Dobinas. Atraves de variacao da
corrente eletrica nestas bobinas Produz-se uma excltacao que
cria um momento de torcao transmitido a haste girante. Desta
forma a amostra e solicitada a torcac., Pols O Seu extremo
inferior esta fixo, solidario ao suporte do forno, e seu
extremo Superior e conectado a haste girante. As coneccoes
COm a amosStra Sao feitas atraves de pincas especiais. Quando
a naste girante e solicitada, provoca o desvio de um feixe de
luz que incide no espelno; aoc ser refletido este feixe e
captado por uma fotocelula de um seguidor de Sinal luminoso
SEFRAM.

Para minimizar oS gradientes de temperatura as
eXperiencias sao realizadas sob pressao de aproximadamente
1.9 Kpa (e Helio. O controle de temperatura da amostra e

realizado atraves de um termopar de Chromel-Alumel colocado



54.

no interior 4o forno na DOS‘C;O corresporndente ao meio dqda
amostra. A instrumentacao eletronica acoplada ac pendulo (22)
recebe as lnfornac;es d0S Sensores ¢ as transnmite para uma
unidade perfuradora d4e fita FACIT. Foram registrados os

segulntes 4ados:

a) Temperatura no lniClo a0 primeiro ciclo.

D) Temperatura no 1niclo do Segundo ciclo.

c) Qo - amplitude da primeira oscilacao livre apos
a excitacao.

d) Gn - amplitude AqQa 03311&9;0 QP'OS n osci 1&9303
livres,.

e) I-‘requ;‘ncla.

Um regulador SETARAM RT 3000, acoplado a um sensor
situado Junto ao termopar, persitiu a V”lﬂczo linear e
Contim da temperatura 4o forno Qt'e atingir a temperatura
m;xln. Este procedimento .e denominado recozimento linear
(22, 29).

Todas as amostiras foram ensaladas no intervalo dqge
temperatura entre 123 e 573 K. As medidas 4o
coeficente de atrito interno (0-1) e de frequ;nct‘ foram
realizagas em deécaimento livre A frequ;nﬂa aproximada de 1
c1c10 POor sequndo. O diametro de 1,2mm 4as amostras foi
escolnidc pars possiDilitar esta frequencia, com ajustes
Binimos no equipamento.

A amplitude Ge deformacao @AXiMA NA superficie das

-6
amostras, foi ajustada para 2 x 10 regulanido-se a corrente
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na Dbobina de excltac;o e a velocidade de aquecimento para
1.5 K/@in. Para cada amostra foram realizadas Quas medidas: a
Primeira apos a montages e a segunda apos © recozimento
linear a 553 K, realizado Aaurante a medida precedente.
Calculou-se a amplitude da deformacao mAXImA em

torcao através da fbruula (28):

Q@ r
€z -~---
411
onde:
Qo = Amplitude 4da primeira oscl 1&3;0 livre &PE)S a
excitagcao
I = Rato da amostra cilindrica
L = Distancia 4o espelho movel a0 Seguidor do

sinal luminoso que permite O registro das
oscilacoces

1 Comprimento da amostra

A finalidade de se fixar & amplitude maxima da
deforllac;o @ um valor relativamente Dbaixo f£01 padrontizar
a execuc;o 40 ensaio e eliminar efeitos decorrentes a4a
variacac da amplitude maxima inicial que poderiam dificultar
a interpretac;o aos resultados.

Atraves de uma serie de Programas AYTECTAN escrita
para o computador IBM 370/135 do IPEN, foram calculadas e im-
pressas curvas ae coeficiente de amsortecimento e frew;nCIC
para as diferentes amostiras na condiCao apOs MONtagem ¢  ApOS
0 recozimento linear, obdbtendo-se tm.el a SwMOSIC;O dae

diferentes curvas. DB um computador MICROTEC tipo PC-XT e
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acopladc ao computador IBM-3707153 do IPEN foil passivel
manipular os dados e obter curvas e calculos adiciODAlS.

O coeficiente dae atrito interno apresentado nos
resultados e calculado Por:

-1
Q : 1/n® x (1ln Qo am)

utiltzando-se o0S valores de Qo ¢ Gn medidos. Norsalmente an
£01 med1do apos SO C1CloS BaS, em Casos especials, f01 medido
apas 20 ciclos; principalmente quando a frequencia era muito

balxa.

E 1aportante citar que apos & excitacac no pendulo
de torc;o utilizado as amEostras vilraa Co8 BoOvViEeNnto livre
amortecido de frequencia aproximadasente proporcional a
ra1z quadrada do modulo de elasticidade transversal
(S1). Desta forsa, a variacao de frequencia cos a
temperatura reflete qualitativasente a Vﬂfl‘czo ao .?“ulo qae

elasticidade do material.
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CAPITULO 1V - RESULTADOG OBTIDOS E DISCUSSOES

IV.1 - Apresentacao 4dos Resultados
IVv.1.1 - Resultados Gerals

A S’erle completa de resultados nas dlversas
condicoes de solubllizacao, Aaquecimento e resfriamento para
as tr;s ligas estudadas, envelhecidas em 3 temperaturas e 4
tempos dtferentes, encontram-s¢ no Anexo A, No texto
principal d4deste trabalho 56 foram lnCIUidos 0S8 resultados

t'lPlCOS ou mais relevantes.
Iv.1.2 - Resultados Principais

IV.1.2.1 Nas amostras envelhecidas com a utiliZacao
de a&aquectmento interno por etfeito Joule e velocidade Aqe
aquecimento elevada (150K/min), oS8 resultados n;o foram
Satisfatorios e alguns valores de dureza flcaram abaixo do
valor correspondente a amostra simplesmente solubilizada. Os
espectros de atrito Interno & frequencia em funcao de - tempe-
ratura odbtidaos com estas amostras revelaram que as curvas na
comdifao “apos montagem* € *apos Iecozimento linear a 573 K°
diferiram substancialmente. ESstes resultados sugerem que o
citado recozimento produzido no pPrimeiro ensalo induziu
Tudancas estruturais nas amostras, Vvisto que a variacao de
frequencia para a mesma temperatura e (ncicativa da
sudanca no modulo de elasticidade transversal do material
conforme mencionado em 111.6. Um caso tiPico e mostrado nas

figuras 08 e 9 que representam, respectivamente os espectiros



de atrito interno e frequencia de amostra da liga 1
soludilizada a 1093 K por 1 hora ¢ envelhecida por
aqueclmento interno por S mimatos com velocldade dae
aquecimento de 150 X/min. seguido d4de resfriamento r&pldo.

A variacao de estrutura do material foi: comprovada
tm'e. por um aumento de Aureza registrado apbs 0o primeiro
ensaioc de atrito interno. Na amostra sem solubllizacao e
envelhecida por aquecimento direto dAurante 30 segqundos segut-
do de resfriamento rapido, a dureza variou de 232 HB antes
do primeiro ensaio de atrito interno para 316 HB ap.os este
ensalo. 0O mesmo aumento 4de dureza fol verificado quando 3e
submeteram amostras a um aquecimento lento indepemndente, com

a mesma taxa de aquecimento (1,53 K7min) utilizada no pendulo.
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IV.1.2.2 As amostras envelnecidas ea forno, com
taxa d4e aquecimento dbem infertior (aproximadamente 40 X-/min),
apresentaram resultados prevxsive:s de acordo a llteratura.
A figura 10, por exemplo, sSintetiza 0S8 resultados odtidos
em amostras d4a liga 1 solubillizadas a 1093 K por 1 hora,
envelnecidas a 758 K por diversos tempos & resfriadas ez

agua. Tres fases sao distinguidas claramente:

- la, fase: o atrito 1nterno cal apos uma sensivel
elevacao nos instantes 1niclals; a qureza aumenta
substancialmente & a resjistividade decresce. Esta fase vail

até 5 minutos dAe envelhecimento.

- 2a. fase: 0 atrito interno aumenta muito, a
aureza cresce mais lentamente atingindo um m&xzmo de S5O HRC e
a resistividade decresce. Esta fase na Figura 10 vai ate 30
minutos.

- 3a. fase: todos OS 3 parametros, atrito interno,

aureza ¢ resistividade el'etrlca. decrescem QP'OS S0 minutos.,
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suluBiiadas e 109K @ ¢nveinecides e 10rno 8 TSOK Cod ~eS/714MentO 08 sgud
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Uma parte da la. fase foi inferida a partir dos
par;metros med1d0s nas amostras simplesmente solubilizadas e
esta indicada com linha tracejada na Figura 10.

De acordo com as teorias de recuperac;o
apresentadas em 11.1.2, nos primeliros minutes dAaurante o
aquecimento isotermico de envelhecimento, ocorre a
recuperac;o da rede de discordancias que tende a provocar a
reduc;o da Aureza 4a estrutura martensitxca. Entretanto, esta
reduc;o de dureza nao foi verificada, pois, simultaneamente,
iniciou-se o0 processo de preclpltac;o de compostos
1ntermet$11cos que, segundo Peters e Cupp (40), tem tempo Ade
nucleac;o praticamente nulo. Consequentemente, nesta primeira
fase hs 018 tenamenos atuando que produzen efeitos
antaaanlcos em alguns par;metros. A resistividade eletrica e
mais sensivel a densidade de defeitos puntiformes. A
recuperac;o das dAiscordancias causa apenas pequenas
alteracses de resistividade. Porém a prectpxtac;o provoca um
grande decrescimo nesta propriedade. A resultante da ac;o dos
dois fenomenos e a grande vartac;o de resistividade observada

nesta primeira fase.

Quanto a dureza, o Seu crescimento e devido
principalmente a ocorrencia de prectpnac;o. 0 decrescimo do
atrito interno na primeira fase deixa claro que ha um
mecanismo de recuperac;o atuante, pois o0s precipitados
formados nesta evapa, pela teoria das relaxacsel acopladas
vista em 1[.2.3.4, tendem a aumentar o0 atrito interno.

Na segqunda fase, 0 mecanismo dominante ;. sen dﬁvl-

da, a precipitacao pois 0 atrito interno cresce pela intera-
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c;o ae relaxacses causadas por precipitados adjacentes. Esta
preclpltac;o é respons;vel pelo decrésclmo da resistividade
e aumento 4a dureza.

Na terceira fase na 2 mecanlismos atuantes: a
varlac;o da relac;o médla area’volume dos precipitados e a
revers;o a Austenita. Quando 0S8 precipitados crescem muito a
relac;o médxa érea/volume tende a decrescer. Consequentemente
diminuem as interfaces nas quals ocorrem oS mecanismos Ade
relaxacaes acopladas tntroduzidas por NowiCK e descritos em
I11.2.3.4. A tendencia resultante e de diminuicac do
atrito interno. A revers;o ; Austenita ocorre pelo

aquecimento da Martensita instavel por tempo prolongado e tem

como efeito a reducao nos tres parametros de controle
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utilizados. Desta forma a Qureza e atrito 1aterno, apbs
atingirem valores n&xzmos. passam a Qecrescer.

No caso da liga 2, a Figura 11, sintetiza os
resultados de amostras preparadas e ensaladas da mesma forma
aplicada as amostras da figura 10. Nesta liga nao se atingiu
a 3a. fase durante o tempo méxxmo empregadc (500 wmin).
Portanto, a 4Qureza e 0 atrito 1nterno crescentes na 2a. fase
nao atingiram oS valores maximos. Os mesmos comentarios
fei1tos para as duas primeiras fases relativas a liga 1 sao

perfejtamente aplicaveis a liga 2.
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A Filgura 12 apresenta 4ados de amostras da liges 3
envelnecidas a temperatura de 723 K € POor diversos tempos
semelhantes aos cCasos 4as figuras 10 e 11. Nesta figura n;o
esta clara a distincao entre as qQuas primeiras fases
acima daescritas. Nas temperaturas 4e envelhecimento mais
elevadas (figqura 13) fol1 observada para esta liga uma
Preponderancia muito malor Ao fenomeno de precipitacac
sorre a remerac;o WeSmO para o0s tempos Curtos 1nicilals.
Na figura 13 (temperatura de envelheci mento 758 K) n'a UR
patamar onde A Qureza ¢ a resistividade permanecen
constantes, entre 5 e 50 mimitos Qe tenpos qae
envelnecimentos. ‘E relacionado provavelmente com O BaAlOr

teor Qe T1 na 1iga 3 em relacao a liga 1.
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iIv.1.2.3) Para tempos ae envelhecimento curtos,
principalsente e¢m asostras que n;o sofreram ¢© tlratamento
termico de soluDll1Zzacao apos Sua Preparacao, foram obtldcs
valores de dureza clevados. Esses valores n;o forams
acompanhados por medidas Qe resistividade Ql'et.rlca
correspondentesente baixas dque indicassea preCIPltﬂcao de
COAPOStOoS contendo elementos de liga que pudessem afetar esta
Propriedade.

A figura 14 apresenta resultados obdtidos (-]
amostras envelhecidas a 723K. por aqueciaento interno, sen
s0lubil lzoc;o. .E um caso t'lpl co Qa Ocorr;nCIa deste
fenomeno. O valor maximo de qureza na figura 14 (375 HB) foi
registrado com S minutos de envelhecimento ¢ 'e a lll'edla de
resultados odtidos em 10 amosiras diferentes. Pmn cada uma
foram feitas pelo menos 10 Indexacoes para a obtencao da
dureza media. GQuanto a resistividade com S minutos de
envelhecimento, o valor assinalado de 49 mICro-onm-c@ tambem
corresponde a media de 6 valores medidos. Com o ensaio de
amostras suplementares envelhecidas a 3, 10 ¢ 30 Binmutos,
ficou caracterizada a ex‘st.enCIQ de um pico de endurecimento
a cinco minutos que desaparece quando o tenmpo de
envelnecimento aumenta. ApaArentemente, trata-se do tipo de
Precipitado instavel na SAtr1Z reportado por Peters (39) que
desaparece a medida que SUrgem Precipitados estavels na rede
de discordancias. Peters & Cupp (490) atridues este pico ae
endurecimento a precipitacac de carbonetos que ocorre  antes

do emiurecisento principal.
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IV.1.2.4) Com aquecimento direto (efeito Joule) ou
inmdireto (forno), em diferentes temperaturas ¢ tempos, foram
observados picos de atrito interno corresporndente a VAI‘IBC;QS
descontinuas de frequzncu. Estas descontinuidades sugerem
que as amostras sofreram mudancas estruturais de forma quase
1mtamanea durante os ensaios. Observa-se airnda que QP(')S as
ocorrencms desses picos, oS espectiros de atrito interno ¢ de
trequ;ncta mostiraram temancta a coincidir nos testes
realizados '6968 montagem” e 'CP'OB recozimento linear*. Tudo
Se Dpassa como se o efeito produzido pelo recozimento lento
oCOrrTesse, nesteés casos, a uma temperatura mtermedx'aru e
instantaneasente. As figuras 13 € 16 mosiram um 408 CAasos
odaer+vadaos. Nestas figuras amostiras da 1iga 1 foraa
solubilizadas a 1093 K e envelhecidas a 738 K por aquecisento

direto durante i-2 minuto.
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'E preclso aiferenclar os picos relatados acima ao
fens.eno observado durante 4aiversos ensajos de atrito interno
com amostras envelhnecidas por tempos curtos. Nas mesnmas
figuras 15 e 16 ha a acorrencia de um PicCo suave entre 153 e
310 K. Neste caso a Vu‘lacao qe trequ;ncta ’e continm. n;o
haverxio mw‘flcacao estrutural discreta 4o material. Esta
Varlac;o pode ter sido causada por i1mpurezas ataﬂ‘cu ou mais

Provavelmente pelo carbono em solucao solida,

IV.1.2.5 O efeito da velocidade Ae aquecimento fol
testado nas experi ;nc 1as realizadas para confirmar
resultados. Fo1l verificado que, para taxas de aquecimento
ma1s DALIXAS TANTO O3 espectiros 4de atrito interno como o8 de
frequencia nas condicoes AM e ARL tenderam a coincidir
(figaras 17 ¢ 18). Ou seja, 0 comportamento d4as amostras
aquecidas por efeito Joule com Vvelocidades menores (ﬂt.e
atingirem as temperaturas 4de envelhecimento) se aproximou A4o
comportamento das amostras envelhecidas em forno, que Sera
tratado em 1V.1.2.6. Nas figuras 17 e 18 a velocidade de
aquecimento £f0t de 22,5 X74in ¢ nota-seé claramente o aspecto
acima relatado. Nestas figuras as amostras Qa 1liga i sem
solubilizacao foram envelhecidas a 723 K por aquecimento
interno dAurante 5 minutos.

O efeito do resfriamento rapido .ambem f£oi testado.
Nas figuras 19 e 20 amostras da liga 1 foram ensaiadas
simulando um resfriamento 'r'avldO' taperfeito que transcorreu
parcialmente ao ar. O resultado £01 UB valrr .c dureza muito

DaIX0; 8l1as, o valor mais DaIXO encontrado nesta serie (37,8

ARD 2 17 HRC).
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Iv.1.2.6) Com

68.

relac;o aos especiros d4e atrito

interno ¢ frequencia Para &s ABOStras envelnecidas em forno,

as curvas para 03 d4dols ensalos realizados geralmente

coincides, confora¢ MmosStrado nas Figuras 21 ¢ 22, para a

amostra da 1iga 1 solubilizada a 1093 K e envelnecida enm

forno a 738 X por 3 minutos.

Amostras da l1li1ga 3 envelhecidas a 723 X e 758 K,

durante O,5 e 5 minutos tambem foram afetadas pelo

reaqueciaento no p;m\no .

Entretanto, 50 ¢ 500 minutos de

envelnecimento resultaram em espectros para as condicoes

'AP.OS montagesa® ¢

'apés recozimento linear”® bastantes

PPE)XIIOS. As filguras 23 ¢ 241 mostram um exemplo em que

amostras solubllizadas & 1093 K por 1 hora e envelhecCidas a

723 K por S minutos nao exibiram a coxncla;ncxa das curvas.

— Aphs aptepe

~ gl umsnme ew & FOR

® samavwnass niveres . 03,00 ororn e
[ "IN TR 4

TOWPDUTURA (R}
Figare 21 b-un @ 8trito 1nterne da smoscre 001! 11ade 9 109) K ¢ enve.-
IRgctde e formn 5 158 K por 5 Btmstes com resfriasento ne igw, <o
tndicacie S0 vaiores 6o resistivideds o oururs. (i1gd !}

‘,.L — )
s Sl USNND 2 s OV ¢
L mlﬁ.::.:,::..n e
wé
w ,
b //
'Y 3 V4
L x - x x _x_ X XK __ K. ] -—’/
. ”e ” - m
MrPunne o

ligere 13: (ssactre @ strite (ntovwe 0 smmtre nlnmua m 1 t ‘num
m» forne §

723 £ v § winvtes ca@ revi Pl
!l'ﬂl 0 rouistividade @ dorass. (Lige ll

> — iy vt
-~ — apls ETSTTENTY LI & $73 8

ve

[

”» 200 - "o [
ToFTunss X
Figurs 22: tlucm ds frequimcia 08 SEEILry prepersia & kb lEdd CINTIME
figurs 100. (Ligs 1)
100 4 e Pl —
1 e W RTEIDENTY LA & $71 8

f 8§

L
[
[

figws 2¢: ::ﬁt;’ ds fromwincis 4o EEBALre sreperada ¢ emainda conferas Figus 198,



69.

IV.2 - Discussao 4os Resultados

Iv.2.1 - Introducao

A Dprincipal constatacao feita em IV.1 fo1 a
CXISthCIa de fases distintas na CInétlca qe envelhecipento
aas amostras tratadas em forno, para as 3 ligas estudadas.
Dependendoc da COﬂPOSlC;O qu;mlc‘ aa liga, nao Seé conseguiu
atingir a 3a. fase no tempo max1m° utilizado (SO0 minutos)
Nestes casos, a dureza permsaneceu crescente aQurante todos os
tempos de envelhecimento empregados. Na liga 3, por exemplo,
praticamente so foi observada a fase 1; esta liga entretanto
possut compOSlc;o qu;mlca atiplca. poils é uma Varlac;o daa
11ga 1. Mas, de uma forma geral, oS resultados MOStraram-se

correntes com as teorias apresentadas no capitulo II,

IV.2.2 - Fases da Cinetica de Envelhecimento

AS tr;s fases ou etapas observadas no
envelhecimento QoS acos ‘'Maraging® sao caracterizadas de
forma mals marcante pelas medidas de atrito interno € Aureza.
A resistividade elétrlca. embora SenSivel As tr‘nstorﬂﬂc;es.
apresenta uma Vﬁf“c;O sempre decrescente nos intervalos de
tempo testados e torna a dlstlnc;o entre estas fases menos
aparente.

A Primeira etapa e caracterizada por uma £lutuacao
inicialmente crescente e depois decrescente 40  Atrito
interno, acompanhada de aumentos moderados ou patamares de
dureza ( figura 10). Esses dados saoc consistentes com

transformacoes estruturais inicialmente dominadas pela for-



70.

macao de fases endurecedoras ( provavelmente, contendo
Hoxlm;nl0) eR preciplitados finos ¢ homogeamente d4i1spersos.
Essa pre(:lpltac;o pProvoca UR auBento 1inicial d4e atrito
inierno. Posterioraente, a Aatl V.c;o 403 Pprocessos Qe
remer‘c;o ae dlscm;nc‘” ¢ crescimento d40s precipitados
1nicials passaR a determinar a queda de atritc i1nterno
observada. A variacac resultante da dureza reflete o balanco
entre esses mecani saocs opostos, eerando patamsares
aproxisadasente constantes oOu aumentos moderados.

A ﬂ\n“cao dessa primeira fase 'e. portanto,
largamente depemiente dos teores de ¢elementos de 1liga que
favorecam ou nao a formacao de precipitados. A liga 1 (4, 79%
Mo - 9.43% Co - O, 7% T1) apresentou tempos da ordem de ate 5
AINUTOS para a primeira fase (£1gura 10). A 11g8 2 (3, 96% Mo
- 12,64% Co - 1, 7% T1) registrou ate SO minutos de Auracao na
primeira fase (figura 11). A 11ga 3 ( 4.02% Mo - 9.5% Co -
1.7™ Ti) praticamente 36 apresentou a primeira fase durante
0S Pperiodos maximos de SOO MiNULOS empregados nos ensalos.
Portanto, e aparente o efeito das adicoes de Titanio (liga 3)
em prolongar a primeira etapa de envelhecimento de acos
Maraging”. Esse efeits fol parcialmente anulado na liga 2
pelo aumento Ao teor de Cobalto.

A segunia etapa de envelhecimento foi observada
apenas nas ligas 1 (entre S e SO Binutos) € na 11ga 2 (entre
SO e SO0 minutos).  Caracteriza-se pelos aumentos
31gnificativos 4o Atrito interno e dureza das amostras ate

atingires valores l'muos (figara 10). Correspordentesente, a
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resistividade decat substancialmente. Essas varlacaes deven
resultar ao crescimento 4os precipitados formados na etapa
inicial. O aumento dessas particulas causa um endurecimento
substancial até que comece O processo de superenvelhecimento.
Neste ponto, 08 valores de atrito interno ¢ Aaureza S;O
m&xxmos.

A continuacao a0 processo de envelhecimento na
etapa 3 provoca uma dlmmuc;o da PBZ;O lﬂ.edlﬂ :u‘ea superfi -
cial’volume e aumento da distancia media entre particulas.
HA. entao. uma maior facilidade para ¢ movimento de
Alscordancias entre os precipitados (veja figura 3) e atrito
tnterno e dureza decrescem. Amostras envelhecidas al'e 4o
valor EAXINO de dQureza 5;0 aitas superenvelhecidas, Apenas a
11ga 1 atingiu esse estagio nos ensaios dAescritos (figura
10). Pm amostras envelnecidas a temperaturas mals elevadas,
e admissivel que, nesta fase, OCOrra tambem reversao parcial
a estrutura Austenitica (40).

A distincao de etapas dirante o envelhecimento de
acos  "Maraging® tambem  fo1 reportada por Miner e
colaboradores (32) e por Peters & Cupp (40).

Conforme mencionado ko Capiitulo I, Miner e seu
grupo utilizaram medidas de atrito interno para estudar a
cinetica de envelhecimento de diversos 1ipos de acos
‘Maraging® com metodo de aquecimento interno (por efeito
Joule). As amostras previamente solubilizadas (1086
K/3n/resfriamento em agua) foram aquecidas rapidamente (em
@enos de 90 sequndos) e mantidas a temperaturas constantes

durante as medicoes de Atrito interno.
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A flgura 25 reproduz dados obtidos (32) AqQessa
forma, em d4iversos experimentos lsotérnlcos Com amostiras de

aco com 17.31% Ni; S5, 86% Co; 4,082% Mo; O,22% T1 e 0,013% C.

Lo awrve ¢
N ““l “.’C'

T S29°R (888°C)

7oK (822%0)

ATRITO WYEWMO Q' » 1O

T83°K (M0 °C)

owve ‘e” 763°K (490°C)
. 799°K (640°C)
NB°K (640°C)
0 20 40 o0 0 100 120 o w0

TENPO X ENVILMECANNTO (mia)

Figura 25: Curvas dAae atrito interno uotérmco obtidas por
Miner ¢ colaboradores (32) em amostras de aco
"Maraging”, soludilizadas a 1088 K por 3 noras

Dois estagios de envelhecimento foram identificados
Nnos ensaios realizados entre 763 K e 853 K:

- Estagio I, correspondente ao rapido decaimento
inictal do atrito interno durante os primeiros minutos de
envelnecimento; e

- Estagio 11, relativo a vartacao subsequente e
@radual do atrito interno.

A  comparacao desses resultados com os dados
apresentados neste trabalho deve levar em conta, entre

outros, 4ois fatores Dasicos:
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(1) a composlc;o quinica do aco utilizado para
gerar as curvas da figura 25 diverge bastante da conposxc;o
das ligas 1, 2 ¢ 3, e

(11) o metodo de envelhecimento empregado neste
estudo (tratamento em forno aquecido a taxa ae 40K-minuto)
causou transformacoes estruturais nas amostras, durante os
periodos Qe aquecimento até que as temperaturas Qe
envelhecimento desejadas fossem atingidas. Essas mxiancas e
seua efeitos solre o atrito interno n;o puderam, portanto,
ser detetados no presente trabalho de uma forma t;o aparente
como apresentada no est;cto I da figqura 25. Significa que as
transformac;es observadas por Miner e pesquisadores durante o
estaglo I, provavelmente ocorreram nas amostras das ligas
testadas durante os pe§1odos de aquecimento que antecederam o
inicio do envelhecimento isotermico nas temperaturas escolhi-
das.

Considerados os fatores expostos acima, verifica-se
que a etapa de envelhecimento relativa ao estigto 11
identificado por Miner e seu grupo corresponde, em larga
escala, as fases apontsadas neste tradbalho. As curvas "a*, b
e "c" na figura 25 sao representativas das varzac;el de
atrito interno nas fases 1, 2 e 3 respectivamente. Compare,
por exemplo, a curva "a® com os 4ados de atrito interno dq4a
figura 10 (primeira fase) ou a curva "b* com a figqura 10
(segunda fase).

O trabalho de Peters & Cupp (40) apresents estudos
da cinetica de envelhecimento de acos °Maraging® aquecidos

isoteraicasente em Dbanhos de sais ¢ refrigerados es ;lﬂl.
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Utilizando medidas de resistividade eletrica e dureza
mecanica, estes pesquisadores tambem ldentificaram 3 etapas
Nno processo de envelhecimento Ade 4diversos tipos de acos. AS
f1guras 26 ¢ 27 reproduzes resultados obtidos em amostras de
aco com 18,39% Ni; 4,82% Mo; 7,83% Co; O, 35% T1; O,07% Al e
0,02% C, solubllizadas a 1089 K por 1 hora e envelhecidas em
diversas temperaturas.

AS etapas distinguem-se por:

- decr'GSCIQOS moderados d4e resisttividade Adurante
0S8 primeiros minutos de envelheclimento,

- aiminuicac substancial de resistividade coinci-
dente cCom um aumento correspondente de Qureza em intervalos
Qe ate dezenas de horas dependendo da temperatura, e

- aumento Qe resistividade e diminuicao de Aureza

no PQI"IMO f£inal de superenvelhecimento.
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“Of o0 oo o ! 10 o w00

g

TEMPO OE ENVELNECIMENTO (hr)

Figara 26: Relacao entre a resistividade (p) de aco
‘Maraging® envelhecido a AIVersas LegDOraturas ¢ tempos ¢ A&
resiativiaage (po) do mesmo aco apos o 1tratamento de
solubilizacao, sequndo Peters & Cupp (40).
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Figura 27: Dureza Rockwell C de aco °*Maraging" envelnecido a
diversas temperaturas € tempos segundo Peters &

Cupp (40).

E mparcante a correspondiencia entre os resultados
apresentados por Peters & Cupp ¢ 08 valores odbtidos neste
trabalno, apesar das diferencas em materials e tecnicas
experimentais adotsdas. As figuras 26 e 29 mostram resultados
de qureza e resistividade obt1dos neste trabalho COm aNOStras
solubllizadas a 1093 K ¢ envelhecidas no forno a 738 K
comparados com curvas das figuras 26 ¢ 27 para 753 K de

tesperatura de envelhecimento.
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do tempo de envelhecimento pa
ra amostras solubilizadas a
1093 X e envelhecidas a 758 K
{Liga 1) comparadas com
valores obtidos por Peters
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Figura 29 Medidas de resistividade em
funcso

do tempo de  envelheci
mento para amostras solubiliza
das 8 1093 K e envelhecidas 3
758 K. (Liga 1) cosparadas
com valores obtidos por

Peters & Cupp (40).
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CAPITULO V - CONCLUSOEB E RECOMENDACOLS

V.1 - Conclusoes

A Principal conclusao deste trabalho € que 0 estudo
experimental da cinetica ¢ envelhecimento de tres tipos de
8c0S °Maraging® Permitinu constatar a existencia de 3 etapas
Dem caracterizatas que resultam das Interacoes de fenomencs
relacionados com a recuperac;o da estrutura wtmi‘l“
aquecida a temperatura 4o envelhecimento, a prec"ltlc;o ae
compoOStos lntmet.lllcos. O Crescimento destes precipitados e
a reversao a Austenita. A Auracao dessas etapas mostrou-se
particularmente daeperxiente d40S teores de e¢lementos de liga
que determinam a Cln'ethl das relc;es qe PPQCIP‘T.QC;O nesses
acos; em especial, oS teores de Titanio, Cobalto e
Molibdenio.

A segumaa conclus;o jmportante 'e que 08 resultadns
obt1d0S para 03 acOos €M Questao NOSIraram Doa coerencia com
as  teorias aplicaveis, relacionadas aos fencmenos
supracitados e com tradalhoa anteriores ae outros
pesquisadores.

concluiu-se tamben que 0s acos “Maraging®. apesar
de serem especi£1Cados ¢ ut1lizados pars trabalny a quente
ate 1023 K (conforme citadc em 1.1.2), podem sofrer
Bod1ficacoes estruturais a texperaturas Dem abaixo deste
valor, depeniendo de Sua CONPOSICA0 QUIRICE ¢ 40 rALARORLO
tersico de envelhecisento utilizedo.

Concluiu-se finalsente que as 1ECDICAS eXPerimentais
adotadas sso Dastante adequedas Para estudos da cinetics de
envelnecimento de 6cOS “Maraging® durante Pericdos de alguns

LONSSEG NACICNAL DE ERLTC i LLLEZR, SP - IPEa
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Segunios ate Noras de tratamento termico.

V.2 - Recomemiacoes

H; pelo menocs 3 Pmivels Contlmnc;es para este
trabaino:

a) lmesti‘ﬂc;es somre a natureza 4dos picos dae
atritoc interno verificados nos diversos ensaijos d4de atrito
interno no 4qecorrer deste trabalho. Trata-se de um estudo
vasto que demandara bastante experimentacao Bas que podera
CONtriuIr para o aprimoramento de Processos de fabricacao
envolvendo tradalho a quente e a frio e 1tratamentos
termicos de acos "Maraging®. ESse estudo devera procurar
identificar Correlﬂcaes entre os picos de atrito interno ¢ o
teor de 1mpurezas e processos de aquecimento das amostras de
acos.

D) Ampliacac 4o estudo presente Vvisamdo o
aprimoramento das tecnicas de medicao de atrito intermo ¢ a
Omenc;O ae Cmelac;es mm’erlca’ com propriedades ﬂec;nlcu
dos acos "Maraging® em questao.

c) Finalmente, a reauzac;o de estudo seamelhante
cCom acos "Maraging® sem Codalto no sentido de contriduir para
0 desenvolvimento de ligas sals baratas ¢ potencialmente
aplicavels na falricacao de componentes d¢ uUSinas  termo-
nucleares. Nestas instalacoes a presenca de materiais
contendo este elemento deve ser reduzida a0 minimc (visto
que Podem aumentar Wuito as doses e radiacac abBsSorvidas pelo

pessoal envolvido na unnt.cnc;o destas usinas).
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ANEXO A - RESULTADOS COMPLETOB
A.1 - Resultados Obtidos com & Liga 1

A.1.1 - Resultados dos Ensaios

Os “'aflcos constantes deste Anexo apresentas oS
resultados 4os ensaios de atrito interno, na Comlc;o '&p'o'
montagem®  SUPErpostos aos resultados na condicao "apos
recozimento linear no pendulo®. Sao tambem I1nA1cados oS
valores 4a resistividade eletrica da mesma amostra testada
antes 4o ensaio de atrito itnterno ¢, €m alguns casos, apas oS
doils ensaios de atrito interno. 'B apresentado ainda o valor
da dureza de amostra tratada termicamente ao mesmo tempo em
que a amostra utilizada para os ensaios de resistividade e
atrito interno era preparada.

No caso das amostras solubilizadas a 1093 K por 1
nora e tratados Por aquecimento resistivo por 1-2, 5, S0 e
SO0 minutos seguido de resfriamento rapido (figura 27 a
34), sao tambem Indicados os limites de escoamento e de
ruptura das amostras utilizadas nos ensaios A4e atrito
interno.

Em 10808 08 graficos apresentados, estao indicadas
43 unidades utilizadas para a resistividade elétrtca (
Bicro-onm.cm), pera a dureza (escalas Rockwell -HRC ou
convertidas para a escala Brinell -HP), para coeficientes Qe
atrito interno (adimensjona), conforme definido em II1.6) e
para & frequincia (Hertz: 8 ). A tempecatura & indicada
em Kelvins variando de 123 K a 573 K. Finalmente, 08 lempos
408 tratamentos termicos de s0lubilizacao e envelhecisento
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s;o expressos ea horas e minutos respectivamente, exceto
nas figuras 85 a 90 onde os tempos de envelhecimento est;o
expressos em horas. sao sempre apresentados primeiro o
espectro de atrito interno, contendo tambes a indicacao da
resistividade e Ada Aaureza, seguido pelo espectro de
freqﬁencta da mesma amostra e nos mesmos e€nsaios, conforme
abaixo:

a) As figuras 1 e 2 representam referencias parsa
conparac;es. Pois a amostra n;o foi sujeita a nenmm
tratamento adicional (rota "a" da figura S 4o Cap'xtulo 111).
Nestas figuras sa se dlsp;e 40 espectro 4e atrito interno

e trch;nCIa na condicao "apos montagem”.

D) Nas figuras 3 a i4 as amostras seguiram a rota
"d* da referida figura S. Apresentam os resultados dae
amostras envelhecidas a 723 K por 30 mimutos (figuras 9 e
10), alem d0s tempos usuais de 1°2, 5 (2 amostras), 50 e
S00 minutos (correspondentes Q.s figuras 3 e 4, S e 8, 11
e 12 e 13 e 14 respectivamente). Nestas amostras o

envelhecimento <f01 realizado por efeito Joule seguido Aae

resfriamento rapido.

c) Nas figuras 1% e 16 as amostras segquiras & rota
‘e’ da figura S do Cap'xtulo 111, sendo ensaiadas am'm a

solubilizaceo a 1093 K por 1 hora.

d) Nas figuras 17 a 26 3a0 apresentados Os ensaios
das amostras soludbilizadas a 1093 K por 1 hora, Qque seguiras
&4 rota "¢® ¢ foram envelhecidas a 723 K (aquecimento

resistivo seguido de resfrissento rapido) durants 172, S, 30
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e 500 minutos. Psra 500 minutos, es virtude da ocorrencia de
UR p1CO de atlrito interno, f01 ensatado um sequndo conjunto
de amostras para verificar se haverlia a rePetlc;o 40 pilco
registrado nas figuras 23 e 21. [Esta repeticac nao fot

observada.

e) Nas figuras 27 a 34 a temperatura Qe
envelhecisento fol elevada para 758 XK nantendo as d4desals
comlc;es anteriores ¢ os tempos de envelnhecimento de 12,

5. 50 ¢ 500 minutos (rota e).

1) Nas figuras 35 a 42 a temperatura de

envelhecimento passou para 823 K mantendo as demals condicoes

{rota %).

) Nas figaras 43 a %50 a temperatura ae
solubllizacao foi alterada para 1198 K; as amostras foram
envelnecidas por aqueciBento resistivo a 723K seguido dae
resfriamento rapido (rota J) pelos tesmpos de envelhecimento

de 172, S, 30 e 300 minutos.

n) Nas figuras 31 a 58 a temperatura Qe
envelhecimento foi alterada para 738 K, correspondendioc & rota

“n* aa referida fiowra S do Capitulo III.

1) Nas figuras 59 & 68 a temperatura de
envelhecimento £01 altersds para 623 K, santendo as demais
condicoes; correspondes a rota "i° da figura 5 4o Capitulo
111. UE seqmdo conjunto de amostras tratadas Por 1-2 mimuto
£01 ensa18do (£14Uras 61 & 62) PATA VEr1fiCAr 08 Tresultados
atipicos aas f14uras 39 e 60,
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J) Nas figuras 69, 70, 71 e 72 f01 mantido o
tratamento de solubilizacao a 1198 K por 1 hora; as amostras
foras envelhecidas a 773 K por 500 minutos e apresentaras um
Pi1cO de atrito internc em torno de 473 K no primeiro

conjunto de ensaios.

Al'en dos ensajos em que se utilizou a t'ecmca
de¢ envelhecimento no forno com resfriamento em Qm ou ao
ar, foram feitos ensaios adicionais para COMU‘MC;O qaos
resultados obtidos com o tratamento t'erm co de
envelhecimento por aquecimento interno (efeito Joule), com
resfriamento PAPIQO. As flguras 73 a 36 apresentam estes
ensajos dae conﬁrmac;o enquanto as figuras 87 a 104
referem-se a amosiras envelhecidas pelo seguio n'etodo. A

seguir descreve-se cada uma das figuras:

4) Nas figuras 73, 74, 73, 76, T7 e 78 foram
alteradas as velocidades de aquecimento interno modificando-
-S¢ a corrente el'etrlca passada atrav'es das amostras. Os
resultados S;O apresentados para velocidades de aquecimento
de 22,5 K/min (fig. 73 e T74), 435 K-min (f1g. 75 e 76) e 150
K’min (f£fig. 77 e 78) utilizadas para aquecer as amostras
at'e a temperatura de 723 K. Esta temperatura fol! mantida
por 9 minmutos de envelhecimento € segulu-se o resfriamento

rapido.

D) Nas figuras 79 e 80, & taxa de aquecisento
L]
interno foi 150 K- min. A amostra f01 aquecida a 723 K.

Peraaneceu por 5 minutos nesta temperatura ¢ £f01 mergulnadas



ch ..m SeA a prﬁom‘c;o de se realizar o resfriamento
de maneira extremamente raplda. Desta forma, apos o
desligamento da corrente eletrica, a amostra ficou exposta
a0 ar durante cerca de 1 oIMIto antes de ser resfriada
em agua. A finalidade fol simular  resfriamentos
imperfeitos em que oO0s primeiros 100 K n;o transcorresasem
no tempo de 10 - .

¢) Nas figuras 81, 682, 83 e 84, Trepetiu-se os
ensajos de amostras solupilizados a4 1093 K e envelhecidos a

7380 X por 3 e 30 minutos, utilizando-se novas amosiras.

d) Nas figuras 85, 086, 07 e 85, apresenta-se os
resultados 4os testes de amostras solubilizadas a 1093 K,
envelhecidas a temperatura de 758 K por 1 hora e resfriadas
a0 ar. Nas figuras 85 ¢ 06, a amostra fol envelnecida por
efeito Joule (agquecimento interno) ¢ nas figuras 87 ¢ 086, a
amostra foi envelhecida em forno tipo mufla com aquecimento
externo.

e} Nas figuras 089 ¢ 90 verificou-se o efeito 4o
envelhecimento de amostras solubilizadas a 1093 K,

envelhecidas em forno por 3 noras 4 738 X e resfriadas ao ar.

£) Nas fiquras 91 a 98 sac mostredos o8
resultados de uma serie de ensalos em que amostras
solubilizadas a 1093 X por 1 hora foram envelhecidas eam
forno a temperatura de 758 K por 172, 5. 350 e 500 miputos,

CoB resfriamento posterior en agus.



€) Nas figuras 99 a 104 ROoStram-s¢ 08 resultados
oDt1dos qQquando O Beio Qe resiriamento usado nos ensaios
precedentes - agua - f£Oo1 substituldo Ppelo ar. Foram
empregadas amostras solubilidadas a 1093 K por 1 hora e

envelhecidas a 758 K em forno, por 172, S e 500 minatos.

A.1.2 - Graficos Comparativos de Resultados

Os ¢raficos mostrados nas figuras 105 a 113
sSintetizam 0S8 resultados principails apresentados em A.1.1.
Nestas curvas foram exc lu; dos casos especials em que
ocorreram pDicos de atrito interno ou outras ocorr;nCIH n;o
esperadas. Em 10Q08 estes "Afl coS8 s;o utilizados
valores de resistividade eletrica es m1cro-onm.ca,
medidas de Qureza na escala Rockwell C (figuras 112 e 113)
ou convertidas para a escala Brinell (HB) ¢ coeficientes de
atrito interno nas temperaturas 293 K €& 83353 K, conforae
definido ea 1[11.6. Os dados foram obdtidos com amostras
envelhecidas aurante 172, 35, 50 ¢ SO0 minutos e em algums
pontos  intermediarios tmdicados. E mostrada  tambem
a tendencia de variacao dos parametros  medidos.
A sequir descreve-se as conlicoes validas para cada
ll'&ﬁco:

a) Pigura 105: a amostra nao sofreu soludilizacao
apos Sua preparacao;  foi envelnecida & 723 K por
aquecimento interno e sudmetida 80 reésfriamento rapido es
agua.

D) Figura 106: amostras solubilizadas & 1093 K e
envelnecidas por aquecimento d4ireto a 723 K, sequido de
restriamento rapido.
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c) Figura 107: amoatras solubllizadas a 1093 K
e envelhecidas por aquecimento aireto a 758 K, seguldo dae

resiriamento rAPldo .

d) Filgura 108: amostras solubilizadas a 1093 K e
envelhecidas por aquecimento d4ireto a 823 K, seguldo de

resfriamento rapido.

e) Fleura 109: amosiras solubillzadas a 1198 K e
envelnecidas por aduecilments d4ireto a 723 K, seguido  de

resfriamento rapido.

£} Figura 110: amostras solubilidas a 1198 K e
envelhecidas por aquecimento direto a 758 K, segquido de

resfrijamento rapido.

€) Filgura 111: amostiras solubilizadas a 1196 K e
envelhecidas por aquecimento dAaireto a 823 K, seguido de

resfriasento rapido.

n) Filgura 112: amostras soludbilizadas a 1093 K e
envelnecidas em forno tipo aufla a 738 K com resfriamento ea

agua a temperatura ambiente.

1) Piguras 113 a 114: variacao da dureza (figura
119) e da resistividade eletrica (figura 120) em funcao do
tempo ae envelhecimento (em minutos) ‘ae amostiras
soludilizadas a 1093 K por 1 hora e envelhecidas a 758 K em
f0rmo oOu POr Aaquecimento direto. L apresentada uma
comparacao com resultados ODL1d0S Dor Peters & Cupp
(40) para aco de cComposicao semelnante, solubilizado a 1098 K

¢ envelnhecido a 733 K,




A.2 ~ Resultados obtidos com a Lilga 2

A.2.1 - Resultados dos Ensaios

Da mesma forma apresentada ea A.1.1 para a Liga 1.
as figuras 115 a 140 apresentam 0SS resultados dos ensalos de
atrito internoc para a Liga 2. S;O apresentaaos talbél oS
valores obtidos para a resistividade eletrica obtidos antes
40 ensaio de atrito tnterno ¢ 0sS valores da aureza de amostra
preparada utilizando-se oS mesmos procedizmentos |
tratamentos ti!rlllcos. A AQureza 'e agora expressa na escala
Rockwell C (HRC). TodOS OS tratamentos termicos de
envelhecimento foram realizados em forno com resfriamento
em agua.

A sSeguir descreve-se as comlc;e' VAIIGM para cada
figura:

a) Nas figuras 115 e 116 a amostra nao foi
solubilizada nem envelnecida. £ a Dase para Comparacao com as
demais amostras. EStas figuras sac as unicas relativas a
Liga 2 ornde n;o n'ﬁ COlnCldEﬂCla total Aos espectros
Qe atrito interno e frequencia nas condicoes “apos

msontages” e "apos recozimento linear”,

D) Nas figquras 117 a 124 as aposiras seguiram a
rota ‘c" da figura 9 Qo cn'n.ulo 111; <foram soludilizadas a
1093 K e envelhecidos a 723 K por 172 ainuto (figuras 117 e
110), S minutos (fiquras 119 ¢ 120), 30 minutos (figuras i2t
e 122) ¢ 300 minutos (figuras 123 e 124).

¢) Nas i1 guras 128 a 132 as agostras
seguirasm a rota "a* da figura S do Capitulo 111 ¢ foram
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envelhecidas a 758 X por 172 mimato (figuras 125 e 126). S
R1mtos (figuras 127 ¢ 128), 50 minmutos (figuras 129 e 130) e

SO0 minmutos (figuras 131 e 132).

d) Nas figuras 133 a 140 seguiu-s¢ a rota “f£* da
referida figura S: o envelhecimento foi realizado a 823 K
dAurante tempos de 172 mimito (figuras 133 € 134), 5 ainutos
(figuras 135 e 136), SO minutos (figuras 137 e 138) e SOO

simatos (figuras 139 e 140).

A.2.2 - Graficos Comparativos de Resullados.

Os ¢r;ﬂcos apresentados nas figuras 141, 142,
143 e 144 resumem 03 resultados apresentados ems A.2.1 Qe
foraa a facilttar coupnracZes. s;o apresentados 4

¢r;ﬂcos:

a) Na figura 141, as asmostras foras solubilizadas a
1093 K e envelhecidas a 723 XK. S;o apresentados valores de
dureza Rockwell C (HRC), de resistividade eletrica es micro-
ohm.ce e do coeficliente de atrito interno nas tesperaturas
303 K e 553 K. Como oS espectros de atrito interno nas
camw;e- 'ap'os sontagen’ e 'més recozimento linear”
coincidiras, nao ns indicafac nos cr'aﬂcos para
estas duas comu;u. A parte tracejada constitui usa
projecac  teorica Daseasda 1no que fo1 discutido no

capitulo 13.

D) Na figura 142, & temperatura de envelhecimento
103 alterada para 7580 X ¢ as amostras foram solubilizadas &
1093 K.



¢) Na figurs 143. a temperatura de envelhecimento e

823 X: & solubllizacao fol santida a 1093 K.

d) Na fieura 144 380 CoNparasdos apenas os
resultados de dureza e resistividade extraidos das flguras

141, 142 e 143.

A.3 - Resultados obtidos com a Liga 3

A.3.1 - Resultados dos Ensaios

Nas fieuras 145 a 170 Sa0 apresentados os
resultados dos ensaios de atrito interno (nas condicoes "apos
montagem® e °apos recozimento linear®) com 1ndicacao da
resistividade das amostira (medigda antes da execuczo 408
ensaios de atrito interno) e da dureza Rockvell C (HRC) ae
amostras preparadas e tratadas nas messas condicoes. Todas
as amostras foram solubilizadas a 1093 K por uma hora e

envelhecidas em forno com resfriamento em agua.
AS condicoes fespecificas de cada f1gura Sao:

a) As figuras 145 a 1356 refletes os resultados aos
ensaios em amostras envelnecidas a 723 K por 1/2 BinuUto
(figura 113 a 150), S minutos (figuras 151 a 1352) SO0 sinmutos
(f1guras 153 e 154) e 300 minutos (figura 155 ¢ 156). Pars
172 sinuto, $30 apresentados O0s resultados CoONParstivos
A0S espectros de atrito Interno e frequencia nas condicoes
“apos momtagem® € "apos o 10. TeCOZIEDO  lineare
(figuras 145 ¢ 146), °apos © 20. recozimento lineare
(firas 147 ¢ 148) ¢ 'n'ooo 30. recozisento linear’
(figuras 149 ¢ 150).



D) As figuras 137 a 1641 registram o8 resultados
com aBosStras envelhecidas a 738 K por 172 simto (figuras
157 e 150). S5 minutos (figuras 159 ¢ 160), 50 mimatos
(flguras 161 e 162) ¢ 300 mainutos (figuras 163 ¢ 164).

C) AS figurss 165 a 170 Sao 03 resultados dos
eNsalos de amostras envelnecidas @ 823 Kk por 172 mimto
(flguras 165 e 166). S minutos (figuras 166 ¢ 167) e 50

Iimutos (figuras 168 ¢ 169).

A.3.2 - Graficos Comparativos

O3 resultados apresentados em A.3.1 - foram
sintetizados em @raficos ComPArativos com valores de
aureza Rockwell C (HRC), resistividade eletrica (micro-
ONlm.CB) ¢ coeficlente de atrito interno (Q-l) Bedidos a O3 K
e SS3 K na condicao "apos recozimento linear®. No caso da
ANOStra envelnecida & 723 XK por 172 msinuto, £01 considerado
o l.lltllo recozimaento linear. A 3eguir descreve-se¢ as

condicoes validas para cada grafico:

a) Figura 171 - Envelhecimento a 723 K.
d) Figqura 172 - Invelhecimento 3 758 K.
¢) Figura 173 - Envelhecimento a 823 K.
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velhecimento,
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Figura 3: Espectro de atrito interno de amostra da liga 1 sem solubilizacao e com
envelhecimento por aquecimente direto por 1/2 minuto, com indicacao da
resistividade em microohm.cm e da dureza HB, a temperatura de 723 K.
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Figura 4: Espectro da frequéncia de amostra da Tiga 1 sem sojubilizacdo e com enve-
}h:cim:r)\to por aquecimento direto por 1/2 minuto, a temperatura de 723 K
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da por Aguecimento Direto a 723 K por 5 minutos, com indicacao da
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Figura 6: Espectro da frequencia sem solubilizacio e envelhecida por Agueci

mento Direto a 723 K por 5 minutos (13 Amostra - Liga 1)
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Figura 9: Espectro de atrito interno de amostra sen solubilizacao e envelhecida
por aquecimento direto a 723 K por 30 minutos, com a indicacao da re-
sistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 10: Espectro de frequencia de amostra sem solubilizacio e envelhecida por
aquecimento direto a 723 X por 30 minutos., (Lica 1)
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Figura 11: Espectro de atrito interno de amostra sem solubilizacao e envelhecimento
por 50 minutos, com indicacao da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 12: Espectro de frequéncia de amostra sem solubilizacio e envelhecida por
aquecimento direto a 723 K por 50 minutos. (Liga 1)
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Figura 13: Espectro de Atrito Interno de amostra sem solubilizacac e envelhecida
a 723 K por 500 minutos, com indicacao da Resistividade e Dureza, por
Aguecimento Direto (Liga 1)
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Figura 14: Espectro de frequencia de amostra sem solubilizacdo e envelhecida por
Aquecimento Direto a 723 K por 500 minutos (Liga 1)
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Figura 15: Espe;trq de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K por 1 hora
com indicacac de resistividade e de dureza. {(Liga 1)
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Figura 16: Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K por 1 hora. (Liga 1)
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Figura 17: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
a 723 K por 1/2 minuto, com indicacao da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 18: Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida por
aquecimento direto a 723 K por 1/2 minuto. (Liga 1)
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Figura 19: Espectro de Atrito Interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhe-
cido por Aquecimento Direto a 723 K por 5 minutos e indicacao da Resis
tividade e Dureza.
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Figura 20: Espectro de frequencia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por Aquecimento Direto a 723 K por 5 minutos (Liga 1)
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Figura 21: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por aguecimento direto a 723 K por 500 minutos e indicacao da resistivida
de e dureza (22 amostra - Liga 1)
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Figura 22: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por aguecimento direto a 723 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 23: Esnectro de Atrito Irterno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
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Figura 25: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por aquecimento direto a 723 K por 500 minutos e indicacao da resistivida
de e dureza (23 amostra - Liga 1) =
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Figura 26: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envethecida por aque
cimento direto a 723 K por 500 minutos (29 amostra - Liga 1) -
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Figura 27: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por aquecimento direto a 758 K por 1/2 minuto, ccm indicacdo da resrstnn
dade, dureza, limite de escoamento e limite de ruptura. (Liga 1)
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Figura 29: Esgectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
a 758 X por 5 minutos por aquecimento direto, com indicacao da resistivi-
dade, dureza e limites de escoamento e de ruptura. (Liga 1)
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Figura 30 : Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida a

758 K por aguecimento direto por 5 minutos. (Liga 1)
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Figura 35: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envell
por aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto, com indicacac da res
dade e dureza. (Liga 1)
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Figura 36: Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K envelhecid:
aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto, (11ga 1)
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Figura 37: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

por aquecimento direto a 823 K por 5 minutos, com indicaczo da resistivi-
dade e dureza. (Liga 1)
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Figura 38: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida por
squecimento direto a 823 K por 5 minutos (Ligs 1)
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Figura 39: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

" por aquecimento interno a 823 K por 50 minutos com indicacao da resistivi
dade e dureza. (Liga 1)
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Figura 40: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida por

aquecimento direto a 823 K por 50 minutos. (Liga 1)
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Figura 41: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
" por aquecimento direto a 823 K por 500 minutos, com a indicacao da resis-
tividade e dureza.
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Figura 42: Espectro de frequencia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
por aquecimento direto a 823 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 43: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 723 K por 1/2 minuto, com indicacao dos valores
de resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 44: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K por 1/2 minuto por
aquecimento direto a 723 X por 1/2 minuto. (Ligs 1)
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Figura 45: Espectro de atrito interno da amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida
"por aquecimento direto a 723 K por 5 minutos, com indicacdo dos valores
da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 46: Espectro de frequéncia de amostra solubflizada a 1198 K e envelhecida por
aquecimento direto a 723 K por 5 minutos.

(Liga 1)
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Figura 47: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 723 K por 50 minutos, com indicacao dos valores
-obtidos da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 48: Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 723 K por 50 minutos. (Liga 1)
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Figura 4§: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 723 K por 500 minutos, com indicacao dos valores
de resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 50: Espectro da frequencia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 723 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 51: Espectro do atrito interno da amostra _solubilizada a 1198 K e envelheci-
da a 758 K por 1/2 minuto, com indicacao dos valores da resistividade e
- dureza. (Liga 1)
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Figura 52: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida a
758 K por 1/2 minuto. (Liga 1)
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Figura 53: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida
por aquecimento direto a 758 K por 5 minutos, com indicacdo dos valores de
resistividade e dureza.
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Figura 54: Espectro da fre?uincia de amostra solubfilizada a 1198 K e envelhecida a 758 K
por § minutos. (Liga 1)
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Figura 55: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida
por aquecimento direto a 758 K por 50 minutos, com indicacao dos valores
_da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 56: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por
aquecimento direto & 758 K por 50 minutos. (Liga 1)
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Figura 57: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 758 K por 500 minutos, com indicacao dos valores
da resistividade e dureza.
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Figura 58: Espectro de frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por
aquecimento direto a 758 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 59: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto. A curva na condicao "ap63

- montagem” foi substituida por uma curva “apos recozimento Iinear ate 184 C

(457 K) em virtude da experiencia ter sido interrompida a essa temperatu-
ra e reiniciada a partir do ponto inicial. (Liga 1)
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Figura 60: Espectro da frequéncia da amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto. (Liga 1)
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Figura 61: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

por aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto, com indicacao dos valores
da resistividade e dureza (22 amostra - Liga 1)
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Figura 62: Espectro da frequencia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 823 K por 1/2 minuto. (29 amostra - Liga 1)
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Figura 63: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K por ) hora e
envelhecida por aguecimento direto a 823 K por 5 minutos, com indicacado
dos valores da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 64: Espectro da frequéncia de amostra solubiiizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 823 K por 5 minutos. (Liga 1)
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Figura 65: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida
por aquecimento direto a 823 K por 50 minutos, com indicacao dos valores .
da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 66: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por
aquecimento direto a 823 K por 50 minutos. (Liga 1)
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Figura 67: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida

. por aquecimento direto a 823 K por 500 minutos, com
da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 68: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por

aquecimento direto a 823 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 69: Espectro de Atrito Interno de amostra solubilizada a 1198 K e envelheci-

da por Aquecimento Direto a 773 K por 500 minutos, com indicacao dos va-
lores de Resistividade e Dureza. (Liga 1)
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Figura 70: Espectro da frequéncia da amostra solubilizada a 1198 K e envelhecida por
Aquecimento Direto a 773 K por 500 minutos. (Liga 1)
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Figura 73 Espectro do atrito interno da amostra sem solubilizacao envelhecida por
aquecimento interno com velocidade de aquecimento de 22,5 K/min, tempera
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Figura 75: Espectro do atrito interno da amostra sem solubilizacao envelhecida por
aguecimento direto com velocidade de aguecimento de 45 K/min, tempera-
tura(e tempc); de envelhecimento de 723 K e 5 minutos e resfriamento rapi
do. (Liga 1 -
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Figura 77: Espectro de atrito interno de amostra sem solubilizacao envelhecida por

aquecimento interno com velocidade de aquecimento de 150 K/min, temperatu
r('t.e t?;lpo de envelhecimento de 728 K e 5 minutos e resfriamento rapido.
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Figura 78: Espectro da frequéncia de amostra preparada e ensaiada conforme figura 84,
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Figura 79: Espectro de atrito interno de amostra sem solubilizacdo envelhecida por
. aquecimento direto a 758 K por 5 minutos seguindo de resfriamento imper
feito. (Liga 1)
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Figura 80: Ezgect;«): da frequencia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 86.
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Figura 8): Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

por aquecimento interno a 758 K por 5 minutos seqguida de resfriamento ra-
pido. (Liga 1)
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Figura 83: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
- @ 758 K por 50 minutos seguido de resfriamento rapido. (Liga 1)
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Figura 85: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

- por aquecimento interno a 758 K por 1 hora sequida de resfriamento ao ar

(Liga 1)
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Figurs 86: Espectro da frequéncia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 92,

(Liga 1)
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Figura 87: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
. no forno a 758 K por 1 hora seguida de resfriamento ao ar. (Liga 1)
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Figura 89: Espectro do atrito interno de amostra solubilizado a 1093 K e envelheci-
- dos_no forno a 758 K por 3 horas seguido de resfriamento ao ar, com indi
cacao dos valores de resistividade e dureza. (Liga 1) -
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Figura 90: I‘Etgect;c)) da frequéncia da amostra preparads e ensaiada conforme figura 96.
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Figura 91: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a_1093 K e envelhecida
no forno a 758 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, com indicacao
dos valores da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 92: Et?ect;'? da frequéncia da amostra preparads e ensaiada conforme figura 98,
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Figura 93: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e enve-
lhecido no forno a 758 K por 5 minutos com resfriamento na agua, com

indicacdo dos valores da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 94: Espectro da frequéncia da amostra preparads e ensaiada conforme
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Figura 95: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a_1093 K e envelhecida
" no forno a 758 K por 50 minutos com resfriamento na agua, com indicacao
dos valores da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 96: Espectro da frequéncia de amostra preparada e ensaiada conforme figura 103,

(Liga 1)
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Figura 97: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
" no forno a 758 K por 500 minutos com indicacao dos valores de resistivida
de e dureza. (Liga 1)
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Figura 99: Espectro do atrito intermo de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
- no forno a 758 K por 1/2 minuto seguido de resfriamento ao ar, com indica
Ci0 dos valores de resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 100: Espectro da frequéncis de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecids no
forno a 758 K por 1/2 minuto seguido de resfrismento ao ar. (Liga 1)
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Figura 101: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
no forno a 758 K por 5 minutos seguido de resfriamento ao ar, com indica-
¢ao dos valores da resistividade e dureza. (Liga 1)
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Figura 102: Espectro da frequéncia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida no
forno a 758 K por 5 minutos, sequido de resfriamento ao ar. (Liga 1)
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Figura 103: Espectro de atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelheci-

da no forno a 758 K por 500 minutos seguido de resfriamento ao ar, com
indicacao dos valores de resistividade e dureza. (Liga 1,
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Figura 104: Espectro da frequencia de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida no

forno a 758 K por 500 minutos seguido de resfriamento ao ar. (Liga 1)
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Figqur 105 : Variocdo observada da Resistividade elétrica, em micro-ohms.cm,
da Dureza HB e do Coeficiente de Atrito Interno na condig¢do

“apés montagem” AM, e na condicdo “apds recozimento |inear no pendulo”

ARL. nas temperaturas db 20C (293K) e® 280C (553K).0; e Oasporo a liga 1

sem solubilizagcdo e envelhecida por aquecimento direto
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Figurg 106 :

Var iacdo observada da Resistividade elétrica. em micro—ohms.cm,
da Dureza HB e do Coeficiente de Atrito Internoc nas temperaturas de
20T (233K) e 2BOC (553K).Q, e O ,nas condicdes “apds montagem’ (AM)

e apds recozimento |inear no pendulo” (ARL) em amostra da liga 1
solubilizada o 1093K e envelhecidas por aquecimento intermno a 723K
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Figurg 107 : Variacdo observada da Resistividade elétrica, em micro-ohms.cm.

da Dureza HB e do Coeficiente de Atrito Intermo nas temperaturas de
20T (293K) e 280C (553K).0; e Oéknos condi¢cdes “apos montagem” (AM)

e apos recozimento |inear no pendulo” (ARL) em amostras da liga 1
sotubilizada a 1093K e envelhecidas por aquecimento interno a 758K
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Figurg 108 : Variacao observada da Resistivicuade elétrica. em micro-ohms.cm,

dao Durezo HB e nos Coeficientes de Atrito Interno nas temperaturas de
20t (293K) e 280C (553K).0; e Ogbnos condicdes “apos montagem”’ (AM)

e apds recozimento |inear no pendulo” (ARL) em amostra da liga 1
solubilizada a 1033K e envelhecidas por aquecimento internoc a 823K
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Figura 109 : Variacdo observada da Resistividade elétrica, em micro-ohms.cm,

da Dureza HB e nos Coeficientes de Atrito Interno nas temperaturas de

20C (293K) e 280C (SS3K).0; e QA}nos condigoes "apos montagem”
e opds recozimento |inear no pendulo” (ARL! em aomostra da |iga

(AM)
1

sotubilizada o 1198K e envelhecidas por aquecimento interno a 723K
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Figurg 10 : variacdo observada da Resistividade elétrica. em micro-ohms.cme

da Qureza HB e no Coeficiente de Atrito Interno naos temperaturas de
20T (293K) e 280C (553K).0; e O;}nas condigoes “apos montagem” (AM)

® apds recozimento |inear no pendulo” {ARL) em amostra do |iga 1
solubilizada a 1198K e envelhecidas por aquecimento direto a 758K
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Figurg 111 :

Var iacdo observada da Resistividade elétrica. em micro—ohms.cm,
da Dureza HB e do Coeficiente de Atrito Interno nas temperaturas de

20T (293K) e 280C (553K).0; e O_.nas condicdes “apds montagem” (AM)

280

e apos recozimento |inear no pendulo” (ARL) em amostras da liga 1

solubilizada a 1198K e envelhecidas por aquecimento

interno g 823K
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Na 2° fase. o endurecimento ¢ mais lento e o Al se eleva pela precipitacao, dtingindo um
lor mdaximo quando os precipitados crescem muito e a razao area para volume dos graos de-
cresce. Na 3" fase, ha diminui¢ao da dureza pela reversao a austenita. As amostras foram
solubizadas a8 1093K e envelhecidas em forno a 758K com resfriamento em agua.
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Fiqura 112 : variagdo da resistividade, dureza Rockwell C e atrito interno a 30°C (Q@,) ¢
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30 C (0,99) na liga 1. Ires fases sao evidenciadas nas curvas acima. na 1 fase,
para tempos curtos ha o decrescimo do Al,apos uma sensivel subida nos instantes inicidis.
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Figura 115: Espectro do atrito interno de amostra da Liga 2 sem solubilizacao e sem
envelhecimento.
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Figura 116: %sgect;c): da frequencia da amostra ensaiada conforme figura 122.
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Figura 117: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a_1093 K e envelhecida
no forno a 823 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacio de
resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 118: %:!l)ectvz'c)) da frequéncia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 124.
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Figura 119: Espectro de atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

no forno a 723 K por 5 minutos com resfriamento na agua e indicacio dos
valores da resistividade eletrica e dureza. (Liga 2)
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Figura 121: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a_1093 K e envelhecida
no forno a 723 K por 50 minutos com resfriamento na agua, e indicacao da
resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 123: Espectro de atrito interno da amostra solubilizada a 1098 K e envelhecida
no forno a 723 K por 500 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos
valores da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 125: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelheci-
* da em forno a 758 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacao
dos valores da resitividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 126: %Egectsg da frequencia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 132,
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Figura 127: Espectro de atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
- @ 758 K por 5 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos valores
da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 129: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a_1093 K e envelhecida
- no forno a 758 K por 50 minutos com resfriamento na agua, e indicacao nos
valores da resistividade e dureza. {Liga 2)
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a 758 K por 500 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos valores
da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 133: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelheci-
" da no forno a 823 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacao
dos valores da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 135: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
no forno a 823 K por 5 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos
valores da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 136: Espectro da frequéncia da amostra preparada e ensaiada conforme figura
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Figura 137: Espectro de atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhe-

cida no forno a 823 K por 50 minutos com resfriamento na agua, e indi-
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Figura 139: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelheci-
da no forno a 823 K por 500 minutos com resfriamento na aaua, e indicacao
dos valores da resistividade e dureza. (Liga 2)
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Figura 145: Espectro do atrito de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida em for-

no a 723 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacdo dos valo-
res da resistividade e dureza. (Liga 3)
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Figura 146: Espectro da frequéncia da amostra preparada e ensaiada conforme figura
152. (Liga 3)
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Figura 147: Espectro de Atrito Interno referente a mesma amostra da Figura 152 compa
rando-se os espectros "apos montagem" com "apos o 290 recozimento linear™
no pendulo. (Liga 3)
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Figura 151: Espectro do atrito interno de amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
no forno a 723 K por 5 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos
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Figura 152: Espectro da frequéncia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 158.
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Figura 153: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

a 723 K por 50 minutos com resfriamento rapido, e indicacdo dos valores
da resisitividade e dureza. (Liga 3)
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Figura 157: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida

3 758 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacao dos valores
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Figura 159: Espectro do atrito interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelheci-
da no forno a 758 K por 5 minutos, e indicacao dos valores da resistivi-
dade e dureza. (Liga 3)
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Figura 160: Espectro da frequencia da amostra preparada e ensaiada conforme figura 166.
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Figura 161: Espectro de Atrito Interno da amostra solubilizada a 1093 K e_envelheci
da a 758 K por 50 minutos com resfriamento na agua, e indicacao dos va-
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Figura 163: Espectro do Atrito Interno da amostra solubilizada a 1093 K e envelhecida
em forno a 758 K por 500 minutos, e indicacao dos valores da Resistivida-
de e Dureza. (Liga 3)
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no forno a 823 K por 1/2 minuto com resfriamento na agua, e indicacao dos
valores de resistividade e dureza. (Liga 3)
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