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SUMARIO

‘0 presente_trabalho tem como objetivo investigar as
propriedades mecanlcgs e mudanc¢as microestruturais adv1n
das de tratamentos termicos realizados em um ago maraging
que nao apresenta o cobalto como um dos elementos de liga
principais. Foram realizados tratamentos de solubilizacgao
a 8202C por 1 hora e tratamentos de envelhecimento na fai
xa de 4502C a 6002C por tempos variados.

Notou-se a ocorrencia de um pico na dureza na tempe
ratura de 480°C para tempos da ordem de algumas horas (em
torno de 10 horas).

Em temperaturas superiores a dureza decresce indi
cando a ocorrencia da reversao a austenita e/ou coalesci-~
mento dos precipitacdos endurecedores. Isto e evidenciado'
por microscopia eletronica de transmissao.

ABSTRACT

The goal of this work is to investigate the
mechanical behavior and microestructural changes due to
thermal treatments done in a maraging steel without
cobalt as a main alloying addition. Solubilization heat
treatment were done at 820°2C for a 1 hour e ageing heat
treatments were done in the 4502C-600°C temperature
range for different times.

A peak in hardness was observed at 480°C for times
of several hours of treatment (about 10 hours).

A higher temperatures the hardness decreases
evidencing the occurrence of reversion to austenite
and/or coalescence of the hardening precipitates. This 1is
documented by transmission electron microscopy.
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I. INTRODUCAO

Os agos maraging com 18% de niquel apresentam uma boa combi
nagao de resistencia e tenacidade, uma boa soldabilidade e sofrem

uma distorgao minima no tratamento termico de endurecimento (1).

Pesquisas recentes em escala mundial tem levado ao desenvol
vimento de novos agos desta familia com propriedades ainda melho-

res que as originalmente descobertas (2).

Inovagoes na composigao quimica, no refino do metal liquido,
no trabalho a quente e a frio e nos tratamentos termicos tem con-
tribuido com avangos muito significativos para este desenvolvimen
to. Os objetivos do refino sao de reduzir os teores de carbono,
enxofre, oxigénio e nitrogenio a niveis os mais baixos possiveis,
minimizando entdo a incidéncia de particulas de M(C,S,0,N) na for
ma de grandes inclusdes insoluveis ou como filmes precipitados nos

contornos austeniticos primarios (3).

Se os agos maraging apresentam esta combinagao desejada de
resistencia mecanica e tenacidade por que entao nao sao utiliza-
dos mais amplamente? A razao e o seu custo elevado; contendo ele
mentos como o Ni, Co e Mo, a liga torna-se dispendiosa. Adicione-
se a isto, o custo do processamento a vacuo (fusdao e refino) ne-

cessario para a obtengao das boas propriedades.

Um progresso significativo tem sido feito no desenvolvimento
de agos maraging nao contendo cobalto, resultado da escassez de
cobalto na década de 80. Os metalurgistas recomendam a utilizagao
de titanio junto com 2 a 3% de Mo para aumentar o endureciménto
nos agos maraging sem cobalto. Aléem disso, as faixas permissiveis
para niquel e cromo tem sido estreitamente balanceadas para forne
cer uma combinacgao otima de resisténcia e tenacidade. Um minimo

de 17% de Ni+Cr & necessario para uma boa tenacidade (4).

A INCO Ltda, em cooperacao com a Teledyne/Vasco, desenvol-
veu o ago maraging T250 com 18 a 20% de Ni, sem Co ou Cr, que apre
senta uma boa tenacidade na faixa de resistencia mecanica de 1750
a 1930 MPa. Esta composigdo favorece a precipitacado de particulas
finas de Ni3Ti para aumento da resistencia enquanto retem niquel

suficiente na matriz para uma boa tenacidade (5).

COMISSAO NACICN/ZL CE ENERGIA NUCLEAR/SP - {PEN



124

Este artigo se propoe a investigar as transformagoes na mi-
Croestrutura ocorridas durante o envelhecimento de um ago maraging

sem cobalto de composigao similar ao T250.

IT. PARTE EXPERIMENTAL

Uma corrida experimental de um ago maraging sem Co foi ela-
borado num forno de inducgao a vacuo; a analise quimica do lingote
resultante (7 quilos) e mostrada na Tabela 1. O lingote foi trans
formado por forjamento a quente em uma barra de secgao quadrada
de 12mm de lado. Desta barra foram retiradas amostras para metalo
grafia 6ptica e eletronica e corpos de prova de tamanho reduzido
(55x10x7,5) para ensaios de Impacto Charpy-V segundo norma ASTM
E23. Este material foi solubiliéado a temperatura de 820 C por 1
hora e temperado em égua. As amostras e os corpos de prova foram
entao envelhecidos por tempos variados (de 1 a 15 horas) na faixa
de temperatura de 450 a 600 C.

As amostras para microscopia eletronica de transmissao (MET)
foram afinadas mecanicamente antes de serem polidas eletrolitica-
mente em uma solugao de 90% de metanol e 10% de acido perclorico.
Os ensaios de Impacto foram realizados num Pendulo Charpy marca

Wolpert e a microscopia eletronica foi efetuada num Microscopio

JEM 200C do IPEN-CNEN/SP. A voltagem utilizada para observacao foi -

de 200kV. Os ensaios de dureza (Rockwell C) foram realizados em

um Durometro Wolpert.

IITI. RESULTADOS

A Figura 1 mostra o}gréfico dos valores de dureza Rc dos ma
terials previamente solubilizados submetidos a tratamentos téermi-
cos de envelhecimento na faixa de temperatura de 450 a 600C por
tempos variando de 1 a 15 horés. Note-se a ocorrencia de um pico
de dureza apos 7 horas na temperaturé de 480C e a ocorrencia de

uma gueda acentuada na dureza com o decorrer do tempo na tempera-
tura de 600C.

A Figura 2 mostra a microestrutura optica (aumento de 100x)
do material como fornecido ou seja bruto de forjamento. A dureza

do material como recebido foi de 31 T 1 Re.

.
“



125

A Figura 3 apresenta a micrografia eletronica (MET-10000 x )
da subestrutura do material nesta mesma condigao. Observe-se uma
estrutura de martensita escorregada ("lath martensite") com dife-

rentes colonias dentro de cada grao.

A Figura 4 mostra a micrografia eletranica (MET-12700x) do
material solubilizado a 820C por 1 hora. A dureza do material su-
lubilizado foi de 27%1 Rc.

A Tabela 2 apresenta os valores de dureza Rc dos materiais
submetidos aos tratamentos termicos de endurecimento na faixa de

temperatura de 450 a 600C por periodos de 1 a 15 horas.

A Figura 5 apresenta o aspecto geral da subestrutura da li-
ga envelhecida ap pico (7 horas) a 480C e a Figura 6 mostra, pre

sentes nesta condigao.

A Figura 7 apresenta um aspécto de um contorno de grac da
austenita primaria para o material submetido a envelhecimento a
480C por 15 horas e a Figura 8 mostra a distribuicao de precipita

dos finos nestas condigoes pela tecnica do campo escuro.

A Figura 9 apresenta os precipitados presentes na temperatu
ra de 600C no material envelhecido por 15 horas e as Figuras 10.A
e 10.B evidenciam a presenca de austenita revertida (6), indica-
das por setas, pelas tecnicas de campo claro e campo escuro res-

pectivamente.

A Figura 11 apresenta os resultados dos ensaios de Impacto
Charpy em corpos de prova reduzidos para amostras previamente so-
lubilizadas e entao envelhecidas a 480 e 600C por 7 e 15 horas.
Notar a elevada tenacidade ao impacto da amostra solubilizada e a
queda desta tenacidade com o aumento da dureza das amostras enve-

lhecidas.

IV. DISCUSSAO

O objetivo primeiro do processamento dos agos maraging e de
obter uma estrutura totalmente martensitica conforme mostrada na
Figura 4, apés o resfriamento ate a temperatura ambiente, fato es
te que e influenciado pela composicao da austenita. Elementos de

liga com excegao do cobalto abaixam a temperatura de transformagao
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Ms (inicio de martensita); entao um principio basico de projeto
de ligas e o de assegurar que o contetdo total de elementos de 1i
ga nao abaixe a temperatura Ms a niveis inferiores a 150C. Uma es
trutura martensitica do tipo escorregada com um limite de escoa-
mento de 700MPa e uma boa dutilidade e tenacidade e formada com
um teor de carbono suficientemente baixo (tipicamente o teor méxi

mo de carbono e limitado a 0,03% por esta razao).

Um endurecimento por precipitacao e atingido pelo envelheci
mento da martensita em uma temperatura em torno dos 480C por algu
mas horas. O titanio e utilizado frequentemente para promover o
endurecimento. A composigao do ago em estudo favorece a precipita
cao de particulas finas de Ni3Ti conforme evidenciado na Figura 5
Esta precipitacao e intensa na temperatura de 480C apés .7 horas
de recozimento. Isto esta em concordancia com o pico de dureza
mostrado na Figura 1. O material so solubilizado apresenta dureza
baixa e uma consequente maior energia de absorgao ao impacto con-

forme a mesma figura.

O tamanho medio do grao da austenita primaria do material
como fornecido e cerca de 5,0um. Os precipitados finos apresentam

dimensoes inferiores a 25nm (0,025um).

A répida cinetica de endurecimento nos agos maraging e atri
buida a ausencia de um estagio de nucleagao marcante e & uma difu
sao acelerada devido a alta densidade de discordancia na matriz
conforme mostra a Fiqgura 8. Os precipitados sao formados nas dis-
cordancias e contornos de plaquetas de martensita, gque produzem
uma distribuicao relativamente uniforme de pequenas particulasppg

duzindo efetivamente uma boa combinagao de resistencia e tenacida-
de.

Tratamentos de envelhecimento mais longos reduzem a resis-
tencia devido tanto ao superenvelhecimento (no sentido convencio-
nal de coalescimento de particulas) e a reversao da martensita a
austenita e ferrita. A Fiqura 9 mostra que as dimensoes dos preci
pitados na temperatura de 600C apéé 15 horas de envelhecimento au
mentam para cerca de 200nm (0,2pum). Na Figura 10(A,B) para as mes
mas condigoes de temperatura e tempo de recozimento é evidente a
presenga de austenita revertida (6). As dimensoces transversais ti

picas das plaquetas de autenita situam-se na faixa de 50 a 100nm

Q.....Q......OO‘.OQ.C...Q...QQ.O.QQQ..OQ.0.000.0:
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(0,05 a 0,1pm). Na literatura (5) encontra-se evidencias que a nu
cleacao de cristais de austenita e uma primeira etapa na sequen-
cia de precipitagao do Ni3Ti. A reversao a austenita e um resulta
do da segregagao de niquel. O Ni3Ti nucle;g-gekna austenita. A mes
ma sequencia de precipitagao ocorre para nucleacao heterogénea em

discordancias e contornos de grao (2).

Com a reducao da resistencia (e dureza) e com o aumento da

dutilidade temos um consequente aumento na energia absorvida no

‘ensaio de impacto revelada na Figura 11.

V. CONCLUSOES

0 estudo dos mecanismos de endurecimento de um ago maraging

sem cobalto, na faixa de temperatura de 450 a 600C revela que:

1. Um pico de dureza e encontrado em 480C apéé algumas horas de
recozimento (7 horas). Este pico esta . associado a uma disper-
sdao fina de precipitados (Ni3Ti) de dimensoes inferiores a 25nm.

Nesta condicao a energia absorvida no impacto e minima.

2. Para temperatura de envelhecimento de 600C apos algumas horas
de recozimento ( 7 horasf os precipitados endurecedores coaleg
cem e seu tamanho medio aumenta para 200nm. Observa-se tambem
a presenca de plaquetas finas de austenita revertida (dimensao
transversal variando de 50 a 100nm). A presencga destes consti-
tuinte na microestrutura reduz a dureza do ago e aumenta a sﬁa

energia absorvida em ensaio de impacto.
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Tabela 1 Composicao Quimica do | Tabela 2 Dureza Rc do Material
Mar s/Co Envelhecido
. (% em peso) Amostra Temp.(C)  Tempo (h)
C .- 0,005 | Ay 450 1
Si- +<0,010 | A, 450 3
Mn ' 0,060 | A, 450 7
P 0,004 | A, 450 15
S 0,005 | B, 480 w1
Co- 0,500 | B, 480 3
Cr, - 0,034 | Dy 480 7
Mo *¢ 3,100 | F; 480 15
Ni - 17,700 | C, 550 1
Cu . 0,025 | C, 550 3
Ti 1,530 | C3 550 7
Al 0,140 | F3 550 15
0] 25ppm D, 600 1
N 25ppm |.D; 600 3
Fe base Dj 600 7
) Fa 600 15
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Fig.01 Grafico dos Valores de Dureza Rc das amostras de
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Mar s/ Co apOs tratamentos térmicos de envelheci

mento
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Fig.2 : Microcrafia Optica do Aco Fia.3 : Microorafia Eletronica
Maracing sem Cobalto (Mar s/ Co) (MET) do Mar s/ Co estado bruto

no estado bruto de forjamento de forjamento. Presenca de pre-

cipitados em contornos de arao
(Imacem em campo claro)

’ 2

Fis.4 : Micrografia Eletronica Fig.5 : Micrografia Eletrdnica

(MET) do Mar s/ Co no estado so- (MET) do Mar s/ Co no esta en—

lubilizado. Presenca de martensi- velhecido (480C/7 horas). Pre—

ta escorregada (Imagem em campo senga de precipitacao fina no

claro) interior dos graos (Imagem em
campre claro)
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Fig.6 : Micrografia Eletronica

(MET) do Mar s/ Co no estado

envelhecido (480C/7 horas). Pre
cipitados finos no interior de
um grao (Imagem em campO escuro)

Fig.8 : Micrografia Eletronica
(MET) do Mar s/ Co no estado
envelhecido (480C/ 15 horas).
Precipitacao fina presente
(Imagem em campo escuro) .

Fio.7 : Micrografia Eletronica

(MET) do Mar s/ Co no estado en
velhecido (480C/15 horas) (Ima-
gem em carpo claro)

~al}

o b )
Fig.9 : Micrografia Eletronica
do Mar s/ Co no estado envelhe-
cido (600C/ 15 horas). Precipi-
tacao Intensa no Interior de um
grao (Imagem em campo claro)
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Fia.l10 : Micrografia Eletronica (MET) do Mar s/ Co envelhecido a 600C por
15 horas. Evidencia da austenita revertida: a)Imagem em campo claro; b) I
magem em campo escuro (area distinta)

Energia absorvida, Ensaio Charpy
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: Distribuicao dos valores de enercia absorvida (Ensaio Charpy)
em fungao da Dureza Rc do Mar s/ Co
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