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Resumo

Neste trabalho foram investigadas as transformagdes de fase e 0 processo de envelhecimento de um ago
maraging sem cobalto. Mais especificamenete, os agos foram solubilizados na regido totalmente
austenitica (>800°C), temperados para produzir uma matriz completamente martensitica, e
subsequentemente envelhecidos em temperaturas intermedidrias (400° a 600°C) para causar O
endurecimento por precipitacdo, onde pode ser determinado a energia cinética de precipitacdo de
compostos intermetalicos e atemperaturade reversao austenita.
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INTRODUCAO

Os agos maraging sao agos a base de Fe-Ni com
baixo teor de carbono, cujo a nomenclatura deriva de
“Martensite  Age Hardening” (endurecimento por
envel hecimento de uma matriz martensitica).

Os primeiros agos maraging foram desenvolvidos
com a finalidade de serem aplicados em cascos de
submarinos. Entretanto, nunca foram qualificados por nédo
apresentarem os requisitos minimos de tenacidade. Apesar
desse resultado negativo, as inlmeras vantagens foram
suficientes para abrir um leque bastante variado de
aplicagdes. Mais ndo sO vantagens revestiam essa classe de
acos, nos seus primeiros anos de existéncia a necessidade
de utilizac8o de processos de fusdo sofisticados e os altos
teores de elementos de liga refletiam no custo final do
produto. Porém, a necessidade de viabilizar projetos,
principalmente nas &reas aeroespacial, aeronautica, bélica
eindustrial incentivou seu desenvolvimento.

Esses agos tornam-se especiais pelo baixissimo
teor de carbono, onde a precipitagdo de carbonetos é
eliminada e no aquecimento entre 400° e 500°C, formam-
se compostos intermetdlicos o0s quais causam
endurecimento por precipitacéo [1,2,3].

O efeito do tratamento térmico no endurecimento
de um ago maraging a base de Fe-Ni-Mn, foi relatado por
WILSON[3,4,5] onde foi notado um aumento da
suscetibilidade nos contornos de graos, atribuido a
segregacdo do elementos Mn e Ni na estrutura do material
em temperaturas em torno de 550°C, consideradas
temperaturas de super-envel hecimento.

Neste trabalho foram investigadas as
transformacdes de fase ocorridas nos processos de
tratamento térmicos de solubilizagdo e envelhecimento,
relacionando-as com as mudangas microestruturais e a
cinética de precipitacdo de compostos intermetalicos.

MATERIAL E METODO

O ago maraging utilizado foi uma liga de
porcentagem de cobalto téo baixa, que esse elemento ndo
terd uma influéncia similar aguela que possui nNos agos
maraging tradicionais; no aco do presente trabalho a
porcentagem é de 0,5% de Co.

O material de estudo foi um tarugo forjado a
guente de seccdo transversal quadrada com 24mm de lado.
A histéria de processamento do material consistiu de fusao
por inducdo a vécuo, homogenizacdo e forjamento a
guente. A composi¢do quimica do aco (% em peso;
balanco é deferro) é dadanaTab. 1.

TABELA 1 - Composicao Quimica

Mn Cr Al Cu Co Mo Ni Ti
0.06 0034 014 0025 05 31 177 153

Para os tratamentos térmicos de envelhecimento
foi utilizado forno tipo mufla sem controle de atmosfera,
na faixa de 400°C até 600° C, com um tempo de tratamento
de 1, 3, 7 e 15 horas com posterior resfriamento em agua.
A carga utilizada no ensaio de micro-dureza Vichers foi de



1K gf; os corpos-de-prova foram submetidos ao processo
metalogréfico de preparagdo de amostra e as medidas de
micro-dureza foram realizados em um durbmetro
WOLPERT, em série de 10 medidas, em diversas regifes
da amostra, tomando-se uma média que representasse,
estatisticamente, o valor desta grandeza. Apds este
processo 0s resultados foram convertidos da escala
Vichers para escala de dureza Rochwell C.

As condi¢des de andlise para a calorimetria
exploratéria diferencial foram: o uso: método dinémico,
em atmosfera dinamica de nitrogénio (100 mL min ) e
razdes de aguecimento de 2.5, 5, 10 e 20°C min™.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Os resultados da isoterma de endurecimento
(Tab.2), foram utilizados para calcular a energia de
ativagdo do processo de envelhecimento com o auxilio da
equacéo de Arrheniug] 5,6,7].

Ln(t) = Q/RT + constante D

TABELA 2 - Resultados ensaios de dureza.

Temperatura(C) tempo(h) Dureza(Rc)
400 1 40
400 3 40
400 7 40
400 15 44
450 1 48
450 3 48
450 7 50
450 15 48
480 1 50
480 3 52
480 7 53
480 15 49
550 1 49
550 3 46
550 7 41
550 15 33
600 1 45
600 3 44
600 7 39
600 15 32

A dureza apresentou valor maximo na faixa de
temperatura de 480°C durante 7 horas, resultado atribuido
a precipitagdo de intermetalicos, apresentando energia de
ativagdo de 172,65 kJ mol’, dados estes obtidos pela
equacéo de Arrenhius (Fig. 1).
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Figura 1 - Cinética de endurecimento estimado pela
equacdo de Arrenhius — energia de ativagdo para a
preci pitagao.

Foram constatadas duas transformagdes: uma que
ocorre a460°C atribuida a precipitacdo de intermetalicos e
outra que ocorre a uma temperatura em torno de 555°C,
fato este que pode ser relacionado areversdo da austenitae
consequiente dissolucdo de precipitados endurecedores,
como pode ser verificado na literatura [1,3,4] e também
pelos resultados de calorimetria exploratéria diferencial

(Fig. 2).
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Figura 2 - Curva DSC, método dindmico, em atmosfera
dinamica de nitrogénio (100 mL min™) e razdo de
aguecimento 5°C min™.

Na andlise dos resultados da calorimetria
exploratéria diferencial (Fig. 3), verificou-se um desvio
guando a raz&o de aquecimento foi de 20°C. Isso pode ser
atribuido a influéncia da energia liberada no primeiro
evento (precipitacdo de intermetalicos), onde a linha base
néo foi restabel ecida, resultando em uma soma de eventos
gue prejudicou a obtencdo da energia de precipitacéo.
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Figura 3 - Curvas DSC, método dindmico, em atmosfera
dinamica de nitrogénio (100 mL min™) e razdo de
aguecimento 2,5; 5; 10 e 20°C min™%.

Para o calculo dos parémetros cinéticos da analise
das curvas de DSC, utilizou-se 0 método de Kissinger
(Programa DSC DANIELS & BORCHARDT), os valores
utilizados nesta analise estao apresentados na Tab. 3.

TABELA 3 -Andlisedascurvas de DSC.

Intensidade

energia de ativacdo 164kJ mol™, que esta préximo aos
valores encontrados naliteratura[2].

A andlise dos difratogramas de raios x constata
que esta técnica ndo pode identificar a presenca dos
intermetdlicos endurecedores que precipitam na faixa de
460°C, por serem ordenados e finamente divididos, porém
pode-se verificar que o evento ocorrido a 556°C foi
relacionado para areversdo da austenita[4,7,8,9].

As Figuras 4 e 5 apresentam os difratogramas de
raios x de duas amostras tratadas a temperaturas de sub-
envelhecimento e super-envelhecimento onde o evento da
reversdo da austenitafoi verificado.
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1000/T (UK) | K () (Usec) | Ink(t) (1/sec)
1.4505 0.00012 -9.03
1.4297 0.00030 -8.10
1.4096 0.00075 7.19
1.3900 0.00181 -6.31
1.3709 0.00426 -5.46
1.3524 0.00978 -4.63
1.3343 0.02297 -3.82
1.3168 0.04831 -3.03
1.2996 0.10410 2.26
1.2830 0.21994 151

Os resultados obtidos na cal orimetria exploratoria
diferencial apresentaram as temperaturas provaveis de
precipitacdo de intermetalicos na temperatura de 460°C e
reversdo da austenita, com consequente dissolucdo dos
precipitados na temperatura de 555°C e um valor de
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Figura 5 - Difratogramas de raios x — envelhecimento a
550C

CONCLUSOES

v A andlise dos dados da energia de ativacdo da
precipitacdo pelo método da isoterma de endurecimento
revelou uma energia de ativacdo da ordem de 172,65kJ
mol?, que pode ser atribuido a dureza alcancada pelo
tratamento térmico natemperatura de 480°C.

v Os resultados obtidos na calorimetria
exploratéria diferencial apresentam (Fig.1) as temperaturas
provaveis de precipitacdo de intermetalicos na temperatura
de 460°C e reversdo da austenita, com consegiente
dissolucgéo dos precipitados na temperatura de 555°C.

v A andlise exploratéria diferencial também
apresenta o valor de energia de ativacéo 164kJ mol?, que
esté& préximo aos val ores encontrados naliteratura [6].



v As andlise dos difratogramas de raios x, se
mostrou aficiente apenas para a determinacao da mudanca
de fase de martensita para austenita,indicando assim a
necessidade de escolha de um médoto mais sensivel paraa
observagao da precipitagdo de intermetalicos.
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ABSTRACT

The phase transformations and the aging process
in a cobalt free maraging steel were investigated in this
work more specifically, the material was sulubized in a
folly austenitic region (> 800°C), quenched to produce a
folly martensitic matrix and subsequently aged in a inter
mediate temperature range (400°C - 600°C) to get
precipitation hardening, where an activation energy to
intermetallic compounds precipitation can be determined
and also the austenitic revertion temperature.



