
Aços endurecidos por
compostos intermetálicos

Este artigo mostra o estudo da cinética das reações que provocam o aumento da resistência em
aços endurecidos por compostos intermetálicos, principalmente um aço "Maraging" solubilizado

às temperaturas de "093 e 1198 K por hora e envelhecido por tempos diferentes em temperaturas
na faixa de 700 a 850 K. Medidas de atrito interno, resistividade elétrica e dureza apontaram

comportamentos diferentes nos casos de envelhecimento por efeito Joule e em forno
demonstrados aqui através de gráficos.

* Olavo Bilac dos Santos Victor e Luis Filipe C. P. de Lima

I

Até 1940 a máxima resistência obti-
da em um aço temperado e revenido era
da ordem de 1250 MPa. Este valor é re-
lativamente baixo se for considerado que
o limite de resistência teórico de um cris-
tal de ferro, livre de defeitos, é de cerca
-íe 13000 MPa. Por meio de tratamentos,
térmicos convencionais obtiveram-se
materiais com limite de resistência da or-
dem de 2200 MPa, pela adição de ele-
mentos de liga adequados, que não so-
mente aumentavam a eficiência das
transformações envolvidas, mas também
davam resistência adicional à deforma-
ção, através de processos de precipita-
ção. As ligas martensíticas Fe-Co-W en-
durecidas pela precipitação de compos-
tos intermetálicos são conhecidas há
mais de 50 anos. As ligas Fe-Co-Mo que
utilizam esse tipo de endurecimento são
mais recentes.

Ultimamente, novos tipos de tratamen-
tos térmicos, alguns dos quais envolvem
mudanças mecânicas e térmicas, fizeram
surgir aços de resistência elevada. Um
desses processos é conhecido .corno
"Maraging" e permite obter aços com re-
sistência de até 3500 MPa. A maioria
desses aços se enquadra na família dos
citados Fe-Co-Mo, modificada pela adi-
ção de Ni e Ti. Obtém-se, assim, uma es-
trutura CCC própria da martensita de Fe-
Ni, com elementos intersticiais em por-
centagem mínima. A histerese térmica
da transformação I'<=±a nestas ligas, ou
seja, o fato da temperatura Ms diferir
substancialmente da temperatura As,

permite a realização do tratamento tér-
mico de envelhecimento. A liga austení-
tica pode ser altamente supersaturada
com elementos de liga substitucionais.
A liga se transforma em martensita em
uma temperatura onde não é possível ne-
nhuma precipitação e pode ser reaque-
cida até outra temperatura maior onde
esta precipitação é possível. Isso só ocor-
re graças à histerese térmica já mencio-
nada, pois, de Outra forma, a liga rever-
teria à austenita.

Q objetivo do presente trabalho é es-
tudar a cinética das relações de envelhe-
cimento, os fatores que a afetam e sua
influência sobre as propriedades finais
das ligas. Esta cinética, segundo alguns
autores, é extremamente rápida. A téc-
nica de atrito interno foi utilizada com su-
cesso por Miner para este estudo. Peters
e Cupp utilizaram como técnica principal
a medição da resistividade elétrica, além
da medição de dureza e difração de
raios-X.

Os dados da literatura evidenciam a

Tab. 1 - Composição química da liga
estudada.
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0,70
0,10

0,003
restante

existência de três fases distintas: a pri-
meira, que ocorre logo no início do en-
velhecimento e se caracteriza unicamen-
te pela recuperação da martensita; a se-
gunda fase caracterizada adicionalmen-
te pela precipitação de compostos inter-
metálicos e a terceira para tempos de en-
velhecimento longos, pela reversão à
austenita.

No estudo que embasou este trabalho
foram utilizadas as técnicas de atrito in-
terno, medição da resistividade elétrica
e da dureza.

PARTE EXPERIMENTAL

Composição da liga estudada - A com-
posição da liga encontra-se na tabela 1.
Ela é aproximadamente igual à do aço co-
nhecido comercialmente como 18 Ni ou

'."Maraging" 300.

Atrito interno (0-1) - A técnica de atri-
to interno consiste em se medir a defa-
sagem" entre a tensão cícllca aplicada à
amostra e a deformação decorrente, as-
sim como a freqüência de vibração (no
nosso caso ambas em função da tempe-
ratura). Utilizou-se no estudo um pêndulo
de torsão invertido e seus periféricos
existentes no laboratório de atrito inter-
no do IPEN-CNEN/SP.

Esta técnica é utilizada extensivamen-
te há longo tempo, principalmente para
o estudo de fenômenos de relaxação de-
vidos à redistribuição de átomos inters-
ticiais na rede cristalina, induzida pelas-

Ni
Mo
Co
Ti
AI
C

Fe

(*)Os autores são do IPEN/CNEN, de São Paulo (SP). O título original deste trabalho é "Contribuição ao estudo da cinética das reações de envelhecimento
em aços martensíticos endurecidos por intermetálicos",
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Tab. 2 - Tratamentos térmicos aplicados às amostras.
55 • Ref. (4)

'x Forno
50 a Aquecimento resistivd'

u o Só solubilizada
'ij 45 x~.><& 40
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Tratamento T (K) t (min) . Atmosfera Aquecimento Resfriamento
Solubilização 1093 60 Vácuo _ 10-3 Forno Circulação

1198 Pa (radiação) de argônio
Envelhecimento 723 Forno

758 1/2, 5, 50, 500 Ar Resistivo
823 (efeito Joule) Água, ar

tensão, que dá origem a um pico de atri-
to interno. Os trabalhos relacionados à
presença de elementos substitucionais
não são tão abundantes quanto os an-
teriores mas podem ser' encontrados
com facilidade na literatura técnica.

Um exemplo clássico é o estudo feito
por Damask e Nowick na liga AI-Ag, na
qual estudaram o pico que ocorre devi-
do à precipitação durante o envelheci-
mento. No trabalho de Miner, relaciona-
do com aços "Maraging", o envelheci-
mento das amostras foi realizado no pró-
prio pêndulo, aquecendo-as por efeito
Joule. Este procedimento já tinha sido
utilizado por Ang e Wert para o estudo
do amortecimento em certas ligas de
Au-Ni.

Como no pêndulo existente em nosso
'laboratório a amostra é aquecida de ma-
neira convencional (forno resistivo) até
uma temperatura de 700 K, optamos por
um procedimento especial. Este se cons-
titui em realizar o envelhecimento
aquecendo-se separadamente as amos-
tras por efeito .Joule e fazendo-se o res-
friamento rápido, de forma a congelar-se
a estrutura existente à temperatura do
envelhecimento. Um cálculo do número
de saltos efetuados pelos defeitos pun-
tiformes durante o resfriamento mostrou
que a água é um meio adequado para es-
te fim.

As medidas de atrito interno e da fre-
qüência foram realizadas em decaimen-
to livre à freqüência aproximada de 1 ci-
cio por segundo e num intervalo de tem-
peratura entre 123 e 573 K. A amplitu-
de de deformação máxima na superfície
da amostra foi de 2 x 10.5 e a velocida-
de de aquecimento de 0,02 K/s. Para ca-
da amostra foram realizadas duas medi-
das: a primeira após a montagem e a se-

.gunda após o recozimento linear a 573
K, realizado durante a medida
precedente.

tros consecutivos variando de 0,05 mm
desde 1,45 mm até 1,20 mm. Os corpos
de prova para dureza constaram de tiras
de 2 x 1 x 100 mm", Para os testes de
resistividade foram utilizadas as mesmas
amostras preparadas para ensaios de
atrito interno, com 50 mm de
comprimento.
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Fig. 1 - Medidas da dureza em função do
tempo de envelhecimento para amostras
solubilizadas a 1093 K e envelhecidas a
758 K.

Tratamentos térmicos - Os tratamen-
tos previstos para as amostras são os
constantes da tabela 2. Para a realização
de tratamentos térmicos de solubilização
na faixa de 1070 a 1200 K, é bastante
indicada que seja usada uma atmosfera
protetora para evitar os problemas de oxi-
dação. Optamos por realizar estes trata-
mentos térmicos em um tubo de quart-
zo em cujo interior se-fez um vácuo de
10-3 Pa.

As amostras foram limpas com deter-
gente neutro-e água desmineralizada e
submetidas a limpeza por ultra-som, De-

pois foram desgaseificadas em alto vá-
cuo e, finalmente, aquecidas até a tem-
peratura adequada. Esta última etapa foi
realizada na instalação existente no De-

• partamento de Processos Especiais do
IPEN-CNEN/SP.

O tratamento térmico de envelheci-
mento foi feito de duas formas. A primei-
ra utilizou aquecimento por efeito Joule
através de uma fonte estabilizada da Tec-
trol. O controle de temperatura dentro de
uma faixa de ± 2 K é feito através de
controle fino. A temperatura é medida na~
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Preparação de amostras - A liga foi fa-
bricada pelo proceso de fusão em forno
de indução a vácuo (processo VIM) com
dupla refusão em forno a vácuo (proces-
so VAR). Após a fabricação foi forjada e
laminada a quente, cortada em tiras que
foram trefiladas. Após a trefilação o seu
diâmetro era de 1,5 mm, não sendo ade-
quado para ensaios de atrito interno, que
requerem amostra com 1,2 mm de diâ-
metro. Foientão submetida a um proces-
so de estiramento adicional em um dis-
positivo construído para este fim, que
consta de furos calibrados com diâme-
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Fig. 2 - Espectros de atrito. interno de
uma amostra solubilizada a 1093 K por
uma hora e envelheci da por efeito Joule a
758 K, por 5 minutos, seguido de
resfriamento na água.

amostra por meio de termopar de ferro-
constantan. Foi projetado um dispositi-
vo especial que evita as perdas por con-
ducão nas extremidades da amostra e
permite a elevação da temperatura até
780 K em dois minutos, com 30 A de
corrente de aquecimento, Após um cer-
to tempo à temperatura de envelheci-
mento a amostra é mergulhada em água
fria.

Foi projetado um sistema que permite
a liberacão das amostras no instante de-
sejado. O sistema consta basicamente de
dois tubos de quartzo de 7 mm de diâ-
rnetro interno, no interior dos quais são
mantidos dois fios de aço "Maraging"
com 0,6 mm de espessura ligados a co-
nectores de bronze. A amostra é conec-
tada ao dispositivo com os tubos de
quartzo dispostos de forma a permitir so-
mente a passagem do termopar. Assim,
as perdas térmicas por convecção são di-
minuídas, O calor gerado no fio de 0,6
mm deverá compensar as perdas por
conducão nas extremidades da amostra.
Todo odispositivo é mergulhado na água,
causando o desejado resfriamento rápi-
do. Para fins de comparação realizou-se
também o envelhecimento convencional
em forno, com resfriameríto ao ar ou em
água.

Após o.resfriamento a amostra foi se-
ca e lixada para remover qualquer oxida-
cão que pudesse dar leituras erradas nas
~edidas de resistividade. A mesma
amostra foi utilizada paraobtenção dos
espectros de atrito interno e freqüência
em função da temperatura.

RESULTADOS OBTIDOS

a) Nas amostras submetidas a um
aquecimento rápido por efeito Joule, se-
guido de resfriamento extremamente rá-
pido, foram observados valores de dure-
za muito baixos, sendo alguns inferiores
aos das amostras submetidas somente
ao tratamento de solubilização (figura 1).
Os espectros do atrito interno e da fre-
qüência em função da temperatura ob-
tidos com estas amostras estão mostra-
dos nas figuras 2 e 3. Pode-se notar a va-
riacão importante provocada nos rnes-
m~s pelo recozimento a 573 K em rela-
ção à condição após montagem,
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Fig. 3 - Espectros de freqüência de uma
amostra solubilizada a 1093 K por uma
hora e envelhecida por efeito Joule a 758
K, por 5 minutos, seguido de resfriamento
na água.

Observou-se também um aumento subs-
tancial da dureza em amostra tratada de
forma idêntica e submetida à mesma ta-
xa de aquecimento utilizada no pêndulo.
Em uma amostra solubilizada a 1093 K
por uma hora e envelhecida a 758 K por
5" minutos verificou-se um aumento de
60% da dureza.
b) Nas amostras envelhecidas no for-
no e submetidas tanto a um resfriamen-
to lento quanto a um resfriamento mais.
rápido as durezas observadas, mesmo
para curtos períodos de tempo de enve-
lhecimento, são muito mais altas do que
a dureza das amostras na condição so-
lubilizada, sendo maiores nas amostras
com resfriamento em água. Nos dois ca-
sos, observa-se que o recozimento linear
a 573 K não provoca alteração sensível
dos espectros de atrito interno e da fre-
qüência, sendo as duas curvas pratica-
mente coincidentes (figuras 4 e 5).

c) Variando-se as velocidades de aque-
cimento, e mantendo-se o resfriamento
rápido, verificou-se que nas velo?id~~es
mais lentas há quase que uma colncidên-
cia nas curvas após montagem e após re-
cozimento linear tanto para Q 1 quanto
para a freqüência.
d) Em um resfriamento imperfeito, ou
seja, retardando-se algum tempo o re~-
friamento após o aquecimento por efei-
to Joule, não se notou diferenças signi-
ficativas na variação dos espectros de-
vido ao recozimento linear em relação às
amostras em que o resfriamento foi fei-
to o mais rápido possível.
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12 -- APós recozimento linear o 573 K
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Flg. 4 - Espectros de atrito Interno de
uma amostra solubilizada a 1093 K por
uma hora e envelhecida em forno a 758 K,
por 5 minutos, seguido de resfriamento na
água.
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Fig. 5 - Espectros de freqüência de uma
amostra solubilizada a 1093 K por uma

hora e envelhecida em forno a 758 K. por

5 minutos. seguido de resfriamento na
água.

é) Nas figuras 1 e 6 estão apresenta-
dos os valores de dureza e da resistivi-
dade elétrica obtidos em amostras enve-
Ihecidas tanto por aquecimento resisti-
vo corno no forno. seguido de resfria-
mento em água. respectivamente. Estes
valores podem ser comparados aos ob-
tidos por Peters e Cupp apresentados na
mesma figura.

DISCUSSÃO E CONCLUSÕES

As curvas de atrito interno e da fre-
qüência mostram claramente a potencia-
lidade da técnica para o.estudo em ques-
tão. No caso do aquecimento por efeito

figura 1. Nota-se também que, no caso
do envelhecimento por efeito Joule, não
foram observadas as três fases de enve-
lhecimento citadas na literatura.

Com relação às medidas de atrito in-
terno ainda não foi possível associar os
comportamentos distintos a pré-
tratamentos específicos, e isto é objeto
de pesquisa em andamento .
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Fig. 6 - Medidas de resistividade em
função do tempo de envelhecimento para

amostras solubilizadas a 1093 K e
envelhecidas a 758 K.

Joule e resfriameto rápido. a comparação
das figuras 2 e 3 mostra que o material.
nas condições utilizadas, não é imune às
variações de temperatura até 573 K, o
que, segundo a literatura, não era de se
esperar. Nas figuras 4 e 5, a pequena va-
riação dos espectros com o recozimen-
to linear a 573 K é uma evidência de que
há uma diferença sensível entre os dois
tipos de tratamentos térmicos. A mesma
discrepância é observada nas figuras 1
e 6 em relação à resistividade elétrica e
à dureza. Quanto às propriedades mecâ-
nicas. sem dúvida o tratamento térmico
no forno com resfriamento em água é
mais adequado. como pode ser visto na
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