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INTRODUGAO:

O aco inoxidavel 17-4PH (17%p. Cr, 4%p. Ni) pertence a classe dos agos endureciveis por
precipitacao (do inglés Precipitation Hardening, PH), e destaca-se pela combinacgao unica de resisténcia
mecanica, tenacidade e boa resisténcia a corrosdo. Estas caracteristicas sao resultado do alto teor de
cromo adicionado, da formacao da martensita (fase CCC em temperatura ambiente), e dos precipitados
ricos em cobre formados apdés um simples tratamento térmico de envelhecimento. Este conjunto de
propriedades o torna apto a aplicacbes que requerem bom desempenho mecanico em condigdes
adversas (como em ambientes corrosivos), sendo amplamente utilizado em componentes criticos das
industrias aeroespacial, de energia e ferramentaria. Devido a sua facil soldabilidade, este material é
propicio a ser processado por técnicas de manufatura aditiva (AM), em particular pela Fusao em Leito
de P¢6 a Laser (PBF-LB, do inglés Powder-Bed Fusion, Laser Beam). Devido a operacgao iterativa de
fusdo em cada nova camada depositada, este processo submete o material a ciclos térmicos
extremamente rapidos e direcionais, resultando em uma microestrutura inicial tipicamente heterogénea,
com regides apresentando graos colunares alongados e outras com graos mais refinados, além de uma
matriz de martensita com elevada densidade de discordancias inerente ao material.

Para atingir as propriedades mecanicas e de corrosdo desejadas, componentes fabricados em
agos 17-4PH requerem tratamentos térmicos subsequentes. A etapa inicial e crucial € o tratamento de
solubilizagdo, cujo objetivo principal € dissolver precipitados indesejaveis formados durante o
resfriamento rapido do processo e homogeneizar a composi¢gdo quimica da matriz. Contudo, o
resfriamento subsequente desta matriz homogénea, que se torna austenitica (fase CFC) em altas
temperaturas, é fundamental para a formagao da fase martensitica. Neste contexto, a temperatura de
solubilizagdo adotada exerce influéncia critica: temperaturas muito baixas podem né&o efetivar a

homogeneizagdo completa, enquanto temperaturas excessivamente elevadas promovem o crescimento
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acentuado dos graos austeniticos e, consequentemente, das ripas de martensita apds o resfriamento,
reduzindo consideravelmente a resisténcia mecanica (efeito Hall-Petch).

Diante deste balanco delicado, o objetivo principal deste trabalho foi determinar uma temperatura
e taxa de resfriamento 6timas para o tratamento de solubilizagdo em um aco inoxidavel 17-4PH
processado por PBF-LB. Buscou-se identificar uma janela térmica que assegurasse a efetiva
homogeneizagao da microestrutura e dissolucdo de fases indesejaveis, ao mesmo tempo em que
controlasse o crescimento dos graos austeniticos para evitar a formagcdo de ripas de martensita
excessivamente grandes apos o resfriamento, o que poderia comprometer a tenacidade e o desempenho

mecéanico final do componente.

METODOLOGIA:

O aco inoxidavel 17-4PH utilizado neste trabalho foi processado em uma maquina de manufatura
aditiva da EOS M280, utilizando os parametros 6timos de processamento recomendados pelo fabricante.
Inicialmente, foram fabricados corpos de prova cubicos, com aresta de 10 mm (Figura 1a). Tais cubos
foram seccionados em cubos menores em uma cortadora de precisdo, para serem utilizados em
tratamentos térmicos. De acordo com as normas utilizadas para acos inoxidaveis PH, o tratamento
térmico de solubilizagdo padrao para esta composi¢cao é realizado a 1040 °C (~1900 °F) por 30-40
minutos. Apesar desta condicdo ser amplamente utilizada em agos processados por PBF-LB, gera-se
um engrossamento dos graos austeniticos e, consequentemente, das ripas de martensita. Portanto, a
partir desta temperatura, foram avaliadas 5 faixas diferentes para o tratamento: 990 °C, 940 °C, 890 °C,
840 °C e 790 °C. Temperaturas mais baixas ndo foram avaliadas por ndo promoverem uma completa
austenitizagao do material, e impedir assim que ocorre a dissolugdo de possiveis segregacgoes e fases
intermetalicas formadas durante o processamento.

As amostras foram tratadas em um forno mufla resistivo, sem atmosfera protetora. Apos atingir
a temperatura desejada ( 10 °C), duas amostras foram inseridas em uma barquinha de alumina, e
mantidas na temperatura avaliada por 1h; apds o tempo do tratamento, uma destas foi resfriada em agua
(alta taxa de resfriamento), enquanto a segunda resfriou no forno (baixa taxa de resfriamento). Além
disso, para avaliar a influéncia da microestrutura na etapa de precipitacdo, todas as amostras foram
submetidas ao envelhecimento no mesmo forno mufla, na condi¢ao padronizada H900 (482 °C / 1h). Por
fim, as amostras foram embutidas a quente em resina fendlica (baquelite, Figura 1b), e preparadas para
metalografia por lixamento (até lixa #2000) e polimento mecénico (com silica coloidal 0,02 um).

Até o momento, foi-se medido a dureza das amostras solubilizadas, em um durébmetro HMV Micro
Hardness Tester Shimadzu, usando 1 kgf (HV1) para indentagdo e um tempo de permanéncia de
aplicagao da carga de 10 s. Para cada condi¢ao, foram realizadas 10 medidas, sendo descartados os 2
maiores e 2 menores valores. O valor médio da dureza em cada condigéo, assim como seu respectivo

desvio padrao, foram plotados em fungao da temperatura utilizando o software OriginPro.
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Até o final deste projeto, serdo analisados ainda imagens de microscopia 6tica (Neophot 32) e de
varredura (MEV/EDS, ZEISS modelo EVO MA15), em microscépios disponiveis nos laboratérios
multiusuarios da FEM/UNICAMP. Para revelar a microestrutura, sera utilizado um ataque eletroquimico
com solucédo de HNO3 aquosa (40%v). Tal ataque permite avaliar a morfologia das pogas de fuséo
caracteristicas do processo PBF-LB, além da microestrutura martensitica. A combinacgao de resultados
de dureza e microscopia/analise quimica permitirdo auxiliar na escolha da condigdo que apresente uma
melhor homogeneizagdo microestrutura e resposta mecanica, para cada taxa de resfriamento. Apds
determinada as condigdes otimas, serdo realizados ensaios de tragdo uniaxial em uma Maquina
universal de ensaios mecanicos InterMetric (100 kN) para comparagao com a rota de tratamento térmico

de solubilizagdo padrao (Figura 1c).

a) b)

w

Figura 1 — amostras do ago 17-4PH processados por PBF-LB, mostrando a) as amostras cubicas iniciais, b) as
amostras embutidas em resina fendlica apos solubilizagao, e c¢) os corpos de prova de tragdo a serem avaliados.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

A Figura 2 mostra o comportamento mecénico obtido a partir do ensaio de dureza do ago 17-4PH
ap6s os tratamentos térmicos de solubilizacdo: a curva em preto apresenta os valores médios e desvio
padrao das amostras resfriadas dentro do forno, enquanto a curva em vermelho mostra as amostras que
foram temperadas, ou seja, retiradas do forno e imersas imediatamente em agua a temperatura ambiente
(~ 25°C). Embora as amostras resfriadas ao forno terem apresentado uma dureza maior que as
temperadas, o comportamento de ambas as condi¢des apresenta a mesma tendéncia: valores médios
de dureza maiores na condicao de 790 °C, com subsequente redugao até préximo a 900 °C, e um leve
aumento nas amostras solubilizadas a 990 °C (mais pronunciado na amostra resfriada lentamente). A
primeira faixa de temperatura, 790 °C, é préximo a temperatura da transformacao ferrita/martensita >
austenita (~720 — 780 °C, no aquecimento). Portanto, é de se esperar que nao houve um crescimento
pronunciado dos graos austeniticos, mantendo uma microestrutura mais refinada; entretanto, também é
provavel que tal temperatura nao tenha sido suficiente para promover mudangas microestruturais
significativas, homogeneizando o material e atenuando o histérico térmico originado no processamento.
Conforme ocorre o aumento de temperatura, gera-se uma modificagdo estrutural com o engrossamento
dos graos e consequente reducdo da dureza, como é esperado devido ao efeito de Hall-Petch (a
resisténcia mecanica do material diminui conforme o tamanho dos grao cristalinos aumenta). Entretanto,

como é visto nas amostras tratadas a 990 °C, uma leve tendéncia de aumento na dureza pode ser
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percebida. Pela literatura, é sabido que o ago 17-4PH pode apresentar uma fase indesejada, comumente
associada a fragilizacao deste material: a ferrita delta (Fe-6). Um dos motivos da formagao desta fase é
um elevado teor de cromo equivalente, em comparacdo ao teor de niquel equivalente no material
(diagrama de Schaeffler). Altas temperaturas favorecem a mobilidade atémica e, portanto, também
favorecem a homogeneizacao de quaisquer microsegregacoes existentes. Logo, tal aumento notado em
uma temperatura maior pode ter origem na dissolugdo de uma possivel ferrita delta presente no material
como-fabricado. Entretanto, para confirmar tais hipéteses, mais técnicas serdo necessarias para avaliar

a condi¢cdo microestrutural de cada amostra.
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Figura 2 — curva de envelhecimento do ago 17-4PH, em condi¢des de resfriamento diferentes: lento (ao
forno) e rapida, em agua (témpera).

CONCLUSOES:

A variagao da temperatura de solubilizacdo do aco inoxidavel 17-4PH promoveu uma alteracao
de até 30 HV em comparacao a dureza da condicdo inicial, como-fabricada. Tal modificacido ocorreu
devido as altas temperaturas que permitem uma maior mobilidade atébmica e, consequentemente,
promovem uma modificacdo e homogeneizagao microestrutural. Entretanto, para melhor compreensao
dos fendmenos metalurgicos envolvidos, sera necessario conduzir analises experimentais adicionais,
focando na caracterizagao microestrutural do ago. Tais analises complementares permitirdo obter uma
melhor compreensao da mudanga na microestrutura, auxiliando assim na escolha das condi¢des 6timas
de tratamento térmico de solubilizagdo. Além disso, esta abordagem mais completa permitira explicar os
resultados de ensaios mecanicos, a serem realizados, a partir da microestrutura, trazendo uma melhor

compreensao da correlagcédo entre material, microestrutura, processamento e propriedades mecanicas.
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