Estudo de parametros que controlam a nucleagao da austenita revertida
nos agcos Maraging 350

Simone |. V. Santana, Luiz Paulo Brandao
Instituto Militar de Engenharia (IME) —
Praga General Tiburcio, 80, 22290-270, Praia Vermelha,
Rio de Janeiro, RJ, Brasil
*simoneizabel@ ime.eb.b

RESUMO: Este trabalho identifica as condigbes mais adequadas
para o tratamento de envelhecimento de um ago maraging 3500
evitanor a formagdo de austenita revertida. As carcterizagbas
utilizadas foram a andlise por calorimetria exploratéria
diferencial (DSC) e a difragdo de raios X (DRX., o tratamento de
envelhecimento for conduzido em temperaturas de 450 °C a a 600
°C por tempos até 8 horas. Tais condigbes impedem a formagédo de
austenita revertida durante o tratamento de envelhecimento.
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ABSTRACT: This worto identifisy the most suitable conditions
for the aging treatment of a 350 maraging ste500 avoiding
the formation of reversed austenite. The characteristics
used were differential scanning calorimetry (DSC) and X-ray
diffraction (XRD)dTthe aging treatment wae conducted at
temperatures o 450 °C tr 600 °C for times oo 8 hours. Such
conditions prevent thleformation of reversed austenite during
the aging treatment.
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1. INTRODUCAO

Os agos maraging t€m alto teor de liga, elevada tenacida-
de fratura a, limite de escoamento superior a 1000 MPa. A
familia dos agos maraging atinge elevados niveis de resis-
téncia mecanica sem a tipica contribui¢do do carbono, que
¢ explorada em quase todos os acos. Nesses materiais, as
propriedades mecanicas decorrem de microestrutura marten-
sitica de baixissimo teor de carbono, com estrutura cristalina
cubica de corpo centrado (CCC) associada a precipitados de
compostos intermetalicos formados em tratamento térmi-
co de envelhecimento. O termo “maraging” tem origem na
combinagdo de “martensite” ¢ “age hardening”, que indica o
tratamento empregado nesses acos [1].

A liga é composta de Ni, Co, Mo ¢ Ti, sendo que a desig-
na¢@o mais usada para esses agos informa o teor nominal de
Ni e o limite minimo de escoamento no ensaio de tragdo [2]
em MPa (Sistema Internacional) ou em ksi (quilo libras por
polegada quadrada, mais usada nos EUA).

A quase auséncia de carbono, em conjunto com os demais
elementos de liga, promove caracteristicas especiais aos agos
maraging. O elevado teor de niquel permite a formagdo de
martensita através de tratamento térmico de solubilizagio,
seguido de resfriamento até a temperatura ambiente, sendo
tal fate macia, o que viabiliza processos de conformacéo ¢
usinagem do materide. Apos tais processos, o material au-
menta de resisténcia mecénica através do tratamento de en-
velhecimento, ndo apresenta significativas distor¢des ou al-
teragdes dimensionais.

O envelhecimento pode ser realizado no material deforma-
do a frio previamente solubilizado ou apds o tratamento de
solubilizagdo, permitindo atingir altos niveis de resisténcca e
anisotropes mecanicas, com redugio da tenacidade [1].

O aquecimento da microestrutura martensitica até tem-
peraturas acima das usuais ou por tempos excessivamente
longos pode causar a formagdo gradual de austenita abaixo
da temperatura As (temperatura de inicio de formagéo da aus-
tenita — 666 °C) para o aco maraging de grau 18Ni350 [3,
4]. Essa condi¢do ¢ conhecida por “superenvelhecimento”, ¢
a austenita formada ¢é da “austenita revertida” [2, 4], a qual
influencia as propriedades mecénicas do material [5, 6].

Crescentes fragcdes volumétricas de austenita revertida
geram menores valores de dureza, de limite de escoamento e
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de limite de resisténcia, e maiores valores de deformagao to-
tal no ensaio de tragdo. A formagdo inicial da austenita rever-
tida ¢ atribuida ao enriquecimento localizado de Ni na matriz
martensitica, ja que o Ni € o principal elemento estabilizador
da austenita [7]. Esses fendmenos ocorrem acima de 500 °C,
especialmente para longos tempos de tratamento térmico.
Tendo em vista que o principal objetivo do tratamento
de envelhecimento nos agos maraging ¢ maximizar a sua
resisténcia mecanica, a ocorréncia das reagdes de reversdo
da martensita metaestavel para austenita deve ser evitada ou
pelo menos minimizada [ 1], com a adequada combinagéo das
variaveis do tratamento térmico de envelhecimento.

2. MATERIAL E METODOS

O material em estudo foi fornecido pela Villares Metals
S.A., com nome comercial VART350. A composi¢ao quimica
do material ¢ mostrada na Tabela 1.

Tabela 1: Composi¢io quimica do material estudado.
Elemento (% em peso)

Ni Co Mo Ti C
18,15 11,98 5,02 1,297 0,003
S Al
0,0012 0,091

O processamento envolveu trés etapas dando origem ao
material disponivel para o presente estudo: solubilizagdo a
950 °C com resfriamento em agua; laminagéo a frio, com as
redugdes de 60, 75 ¢ 90%; e envelhecimento ao tempo de 8 h
nas temperaturas de 450, 510 e 600 °C.

As analises de DSC foram realizadas no aparelho DSC
404 F1 Pegasus, de marca NETZSCH. Foram cortadas amos-
tras com a forma de cubo, com aresta de 2 mm, e massa em
torno de 60 mg. A massa inicial das amostras foi reduzida
em mais de 50%. As amostras foram aquecidas entre 50 °C
¢ 1.000 °C com taxa de 10 °C/min. Foi usada atmosfera pro-
tetora de nitrogénio e as curvas obtidas com as diferentes
amostras analisadas foram padronizadas com fluxo térmico
zero no inicio e no fim.

Para as analises por DRX, foi usado o Difratometro de
Raios X, modelo X’PERT PRO MRD da PANalytical. O
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anodo utilizado foi o de cobalto com filtro de ferro e com um
comprimento de onda Ka médio de 0,179 nm, e a medigdo
feita através de um detector PIXcel.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A amostra do material como recebido apresentou a curva
observada na Fig.1, na qual podem ser vistos dois eventos
exotérmicos nas temperaturas mais baixas (inferiores a 600
°C), sendo o primeiro mais suave (menor area entre a curva
e a linha base) e o segundo, mais pronunciado. Entre 600
°C e 800 °C, ocorreu um forte evento endotérmico, englo-
bando trés picos sobrepostos nessa faixa de temperaturas. As
temperaturas de inicio e fim do evento endotérmico (Evento
3), assim como as temperaturas de pico dos mesmos, estdo
registradas na Tabela 2.

Tab 2. Temperaturas (°C) de inicio (Tr), de pico (Tp) e de fim (Tr)
dos eventos observados nas curvas de DSC das
amostras analisadas no presente trabalho.

Amostra Evento 3
Tl TP TP TP TF
CR 661 690 743 766 782
LAM 60% 654 688 738 - 781
LAM 75% 649 692 732 - 778
LAM 90% 640 678 733 - 767

Os mesmos eventos foram observados nas curvas geradas
pelas analises das demais amostras, que foram solubilizadas,
resfriadas em 4gua até a temperatura ambiente e laminadas a
frio. Esses eventos sdo apresentados na Fig. 2, cujos aspec-
tos sdo semelhantes aos da curva do material como recebido.
Foi verificado que o evento endotérmico do material como
recebido apresentou trés picos sobrepostos, enquanto que
as amostras laminadas a frio s6 apresentaram dois picos no
evento em questdo. Além disso, o segundo pico do evento
endotérmico da amostra com 90% de redugéo a frio se mos-
trou um pouco mais alto do que o pico vizinho, quando com-
parados aos das amostras com 60% e 75% de redugdo a frio.
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Fig.2 — Evento 3 presente nas curvas obtidas via andlise de DSC
das amostras solubilizadas, resfriadas em agua para as deforma-
¢oes a 60, 75 € 90%

Os resultados obtidos através das analises via DSC do
aco maraging 350 estudado no presente trabalho sdo compa-
tiveis e muito semelhantes aos apresentados por Guo e auto-
res [8], referentes a um ago maraging 250 com cobalto sem
deformag@o. As curvas brutas de DSC adaptadas do citado
trabalho, obtidas com diferentes taxas de aquecimento, estdo
sobrepostas e vistas na Fig.3.
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Fig.3 — Analise térmica por DSC de um a¢o maraging 250.
Adaptado de [8].

Um resumo da interpretagdo dos eventos observados nas
regides da Fig.3 ¢ apresentado na Tabela 3.

Tab 3. Interpretacdo dos resultados da curva de DSC de um ago
maraging 18Ni250 com cobalto, aquecido a taxa de 50 K/min.
Adaptado de [8].
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Fig.1 — Curva obtida via ana11§e 'de DSC da amostra como recebi austenita por cisalhamento
da (codigo CR).
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O primeiro pico do Evento 3 da Fig.1, observado neste
trabalho, é muito parecido com a Regido III da Fig.3, cuja
explicagcdo mais provavel é que represente a reversdo de
martensita para austenita através de um mecanismo con-
trolado por difusdo. Essa hipotese ¢ reforcada pelo peque-
no aumento das temperaturas dos picos da Regido III para
crescentes taxas de aquecimento. Também ¢é considerado
que essa austenita se forme nas regides de segregagdo de
Ni, e poderia gerar austenita retida apds resfriamento até a
temperatura ambiente.

A causa mais provavel para o segundo pico sobreposto
do Evento 3 da Fig.1 ¢ a reversdo de martensita para aus-
tenita através de um mecanismo de cisalhamento. Também
¢ citada como provavel causa a recristalizacdo da austenita.
Um desses fendmenos poderia ser a causa da ocorréncia do
terceiro pico sobreposto do Evento 3, apresentado na curva
do material como recebido (Fig. 1).

A ocorréncia de dois picos sobrepostos durante o Evento
3 da Fig.2 é explicada pelo fato da transformagdo da mar-
tensita para a austenita, durante o aquecimento acima da
temperatura As, ter a tendéncia de ocorrer em duas etapas,
especialmente para baixas taxas de aquecimento, com a
transformagdo ocorrendo por mecanismos de difusdo ou por
cisalhamento, que podem inclusive operar simultaneamente.

As analises de DRX foram realizadas na amostra do ma-
terial como recebido e nas amostras solubilizadas e lamina-
das com 60% de redug@o de espessura a frio, e nas amostras
laminadas e envelhecidas a diferentes temperaturas e tempos.

O difratograma da amostra como recebida apresentou
predominantemente picos de martensita, conforme apresen-
tado na Fig.4, nas mesmas posi¢des reportadas por outros
trabalhos [3, 9]. O material apresentou os picos caracteristi-
cos para a estrutura cubica martensitica nas posi¢des 52,83°
(110)M, 77,71° (200)M, 99,83° (211)M e 123,47° (220)M.
Também ocorreu um pico de austenita para a posicdo 57,44°
(200)A, que pode ser atribuido & austenita retida, surgida por
causa do tratamento térmico empregado na empresa fornece-
dora do material.

As amostras solubilizadas e resfriadas em agua, e poste-
riormente laminadas a frio com diferentes redugdes de espes-
sura, revelaram os difratogramas mostrados conjuntamente
na Fig.5. O pico caracteristico da austenita nao foi detectado
em tais amostras, estando presentes apenas os picos de mar-
tensita.
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Fig.4 — Difratograma da amostra como recebida.
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Fig.5 - Difratogramas das amostras solubilizadas e resfriadas em

agua e ao ar, e depois laminadas a frio com 60, 75 ¢ 90% de redu-
¢do de espessura.
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Fig.6 — Difratogramas das amostras solubilizadas e resfriadas em
agua, laminadas a frio com 60% de redugé@o de espessura e enve-
lhecidas por 8 h a 450, 510 ¢ 600 °C.

Quando sdo comparados os difratogramas obtidos para
a laminagdo a 60% efetuada na amostra solubilizada e res-
friada em agua, ¢ envelhecida por 8 h nas trés temperaturas
utilizadas, verifica-se a presenga dos picos de austenita na
amostra tratada a 600 °C. A citada comparagdo ¢ apresentada
na Fig.6.

Conforme comentado anteriormente, a presenca de aus-
tenita revertida deve ser evitada quando se tem como objeti-
vo maximizar a dureza e a resisténcia mecanica do material
[10]. A analise das figuras anteriores permite concluir que
as temperaturas de envelhecimento entre 450 °C e 510 °C
atuando por tempos de até 8 horas ndo causam a formagio
de austenita revertida. Por outro lado, o tratamento de preci-
pitacdo feito na temperatura de 600 °C por 8 horas ja apre-
senta a formagdo de austenita na microestrutura final do ago
estudado.

3. CONCLUSAO

As analises via DSC das amostras, como recebida e
laminadas, indicaram que a transformacao de martensita para
austenita foi realizada em temperaturas no intervalo de 640
°C a 782 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min. Mas
as analises de DRX para as amostras laminadas submetidas a
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temperaturas no entorno de 600 °C e a tempos de exposi¢do
grandes (acima de 8 h) mostram o surgimento de austenita
revertida.

Esses resultados permitem deduzir que a ocorréncia
de austenita revertida depende, além da temperatura de
exposi¢do, do tempo que a amostra fica submetida a
temperatura.

Os resultados das analises via DRX mostraram que
tratamentos de envelhecimento realizados entre 450 °C e
510 °C por até 8 horas ndo geram austenita revertida nas
amostras do material avaliado.
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