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Resumo. As propriedades magnéticas, tais como, forca coerciva, magnetizagao de saturacao e
quadratura (Br/Bs), além das mecanicas (tenacidade ao impacto e dureza) de um aco maraging ao
Ni-Co-Mo-Ti classe 300 foram medidas em diferentes condi¢des de envelhecimento. O efeito do
tempo e da temperatura de envelhecimento, levando em consideracio a deformacdo plastica
efetuada previamente ao tratamento de envelhecimento, foram também estudadas. A quantificagao
das fases austenitica ¢ martensitica existentes em diferentes condi¢oes de tratamento foi realizada
por difra¢ao de raios-X pelo método de comparagdo direta. Os resultados obtidos foram analisados
com o objetivo de estabelecer as condi¢cdes que fornecem o melhor compromisso entre resisténcia
mecanica, tenacidade ao impacto e propriedades magnéticas.
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1. INTRODUCAO

Os acos maraging sdo materiais metalicos de alta resisténcia mecanica e tenacidade ao
impacto desenvolvidos para aplica¢des especiais que incluem: vasos de pressao, equipamentos de
processo em usinas nucleares, componentes aeronauticos e até equipamentos esportivos. Os acos
maraging também tém sido estudados para aplicagcdes em motores elétricos em rotores de alta
velocidade de rotagdo. Para este tipo de aplicagdo, s3o necessdrias uma alta resisténcia mecanica e
tenacidade, além de propriedades magnéticas apropriadas. Segundo Belozerov V) o aumento da
velocidade de rotagdo dos rotores para cerca de 10° rpm requer um limite de escoamento minimo na
faixa de 1300 a 1500 MPa. A forca coerciva (H.) deve ser baixa, a indugdo residual (B;) e inducao
de saturacdo (Bs) devem ser elevadas em campos baixos e a quadratura (B,/B;) deve ser de pelo
menos 0,7.

A grande vantagem que estes agos oferecem ¢ uma excelente conformabilidade no estado
solubilizado e uma grande capacidade de endurecer por meio do tratamento térmico de
envelhecimento. No estado solubilizado (ou como temperado) o aco maraging apresenta uma
estrutura de martensita macia e deformavel, com dureza na faixa de 280 a 320HV @ Estas
propriedades se devem ao baixo teor de carbono e ao alto teor de niquel na martensita do ago
maraging.



Apesar de ter uma densidade um pouco maior que os agos convencionais (8,0 - 8,1 g/cm’),
devido ao alto teor dos elementos de liga, os niveis de resisténcia atingidos através de um
tratamento térmico de envelhecimento sdo extremamente elevados em comparagdo com outros tipos
de acos e ligas. Esta ¢ uma das razdes pela qual os agos maraging sdo muito utilizados em
estruturas de pouco peso, onde a resisténcia mecanica ¢ essencial e o custo ndo ¢ a maior limitagao.

O tratamento térmico de envelhecimento é realizado na faixa de 400 a 650°C. O
envelhecimento abaixo de 450°C produz as fases pu, S e/ou w, ordenadas e coerentes. O
envelhecimento entre 450°C e 600°C é mais rapido e intenso, sendo atribuido a precipitagdo dos
compostos intermétalicos Ni3(Mo,Ti) e Fe;Mo nas discordancias @49 0O envelhecimento entre
500°C e 700°C provoca a formagdo de austenita por uma rea¢do de decomposi¢do controlada por
difusdo: a; = o + 7, sendo: o a martensita, o, uma fase ccc de baixo teor de niquel e y a austenita
rica em niquel ©®. De acordo com Li ) a formagio da austenita ocorre a0 mesmo tempo e em
conseqiiéncia da dissolug¢do parcial do Ni3(Ti, Mo) e precipitagdo de Fe;Mo. A austenita formada
em altas temperaturas ¢ total ou parcialmente retida na temperatura ambiente, dependendo do teor
de niquel.

Neste trabalho, as propriedades magnéticas, a dureza e a tenacidade ao impacto de um ago
maraging com 18%Ni, contendo Co, Mo e Ti foram medidas em funcdo da temperatura de
envelhecimento na faixa de 440°C a 750°C. Duas condigdes iniciais foram comparadas: solubilizada
e deformada a frio. O efeito do tempo de envelhecimento também foi avaliado nas temperaturas de
440°C, 510°C, 560°C, 600°C e 650°C. Quantificagdes por raios-X pelo método de comparagio
direta foram realizadas em diversas condigdes para avaliar a influéncia da austenita nas
propriedades mecanicas e magnéticas.

2. MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Um aco maraging 300 laminado de composi¢do quimica apresentada na Tabela 1 foi
submetido a um tratamento térmico de solubilizagdo realizado a 900°C £ 10°C durante 40 minutos,
em um forno tubular. Para evitar a oxida¢do do material as amostras foram tratadas dentro de um
tubo espesso de quartzo no vacuo. Momentos antes do resfriamento introduziu-se argdnio no tubo e
procedeu-se o resfriamento do mesmo na agua para aumentar a condutividade térmica deste
processo. Cabe observar que o tubo de quartzo utilizado foi selado em uma das extremidades e
conectado na outra, por meio de uma valvula de trés vias, a um sistema contendo uma bomba de
vacuo e uma garrafa de argonio de elevada pureza.

Ensaios de dureza Vickers (carga de 30 Kgf) foram realizadas em amostras solubilizadas e
posteriormente envelhecidas para todas as condigdes de tratamento térmico.

Tabela 1 — Composicao quimica do a¢o maraging classe 300 (% em peso).
Ni Co Mo Ti Al C Fe
17,86 9,31 496 0,79 0,14 0,01 Balanco

Foram usinados os corpos-de-prova Charpy de tamanho reduzido (espessura de 2,5 mm). A
usinagem final foi realizada ap6s o tratamento térmico de solubilizagdo. Os corpos-de-prova foram
posteriormente encapsulados em tubos de quartzo, com atmosfera de argénio e envelhecidos nas
diversas condi¢des de tratamento. Os ensaios Charpy foram realizados em um péndulo universal
com capacidade maxima de 300 J e precisdao de + 0,5 J, na temperatura ambiente, sendo ensaiadas
as amostras solubilizadas e envelhecidas nas temperaturas de 440°C, 480°C, 510°C, 560°C, 600°C e
650°C por diversos tempos entre 15 minutos e 24 horas.

As anilises por difragio de raios-X foram efetuadas em um difratdmetro Phillips® X-Pert.
utilizando fonte de cobalto em amostras extraidas dos corpos-de-prova Charpy, apds serem
ensaiados nas diferentes condi¢des de tratamento. Posteriormente uma das faces de cada amostra foi
lixada manualmente com lixa d’agua 1200 em alcool. O ensaio de difragdo de raios-X foi efetuado



em ambas as faces de cada amostra para avaliar o efeito da deformagdo produzida pelo lixamento
nos resultados obtidos.

As amostras deformadas, utilizadas para medicdo das propriedades magnéticas, foram
submetidas a um tratamento de laminagao a frio e solubilizagao a 900°C + 10°C durante 40 minutos
por vérias vezes até formar laminas de 0,5 mm e 1 mm de espessura. Posteriormente, foi realizada
uma etapa final de laminacdo a frio até atingir 0,2 mm de espessura para obter deformacdes
verdadeiras iguais a 0,85 e 1,61, respectivamente.

Foram usinados cuidadosamente discos finos de aproximadamente 3 mm de didmetro para
medi¢do das propriedades magnéticas em um magnetometro de amostra vibrante (VSM). Os
pequenos discos solubilizados e deformados (deformag¢do verdadeira 0,85 e 1,61) foram
envelhecidos sob vacuo na faixa de 440°C a 750°C por diferentes intervalos de tempos. As medidas
magnéticas foram feitas a temperatura ambiente, com campo magnético aplicado variando até 5
KOe (400 KA/m), o tempo total do ensaio foi de 30 minutos e a constante de tempo de 1ms. Os

dados obtidos foram corrigidos para o campo desmagnetizante utilizando as equagdes sugeridas por
Chikazumi .

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 mostra as curvas de dureza vs. tempo de envelhecimento para as amostras
solubilizadas e envelhecidas a 440°C, 480°C, 510°C e 560°C.
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Figura 1 - Curvas de envelhecimento por precipitacdo. Amostras tratadas a 440, 480, 510 e 560°C.

As curvas a 440°C e 480°C nao mostraram superenvelhecimento até 24 horas. A maxima
dureza para essas duas condi¢des foi obtida para tempos de 24 horas (637 HV) e 10 horas (648
HV), respectivamente. As amostras envelhecidas a 510°C para diferentes condigdes de tempo
apresentaram um pico maximo de dureza de 629 HV apo6s 4 horas de envelhecimento, e segundo a
Figura 1, tempos superiores a 10 horas de envelhecimento a 510°C produzem uma leve queda na
dureza. No envelhecimento a 560°C o pico de dureza (601 HV) ocorre para o tempo de 1 hora,
sendo observado um superenvelhecimento apos este periodo.

Os resultados obtidos nas condi¢des de envelhecimento a baixas temperaturas, 440°C e
480°C, permitem concluir que em pequenos tempos de envelhecimento a dureza aumenta lenta e
continuamente, em comparag¢do com envelhecimentos em temperaturas maiores. O endurecimento
em estagios iniciais ¢ devido a formacdo de precipitados S, que posteriormente dao lugar a
precipitacio ordenada da fase o conforme o reportado por diversos autores %+ 9,



No caso do envelhecimento a 510°C o pico na dureza ¢ atribuido a precipitacdo por
nucleagdo e crescimento de precipitados elipsoidais de Ni; (Ti, Mo) nas discordancias da matriz
martensitica ® . Para o caso do envelhecimento a 560°C este fendmeno acontece mais
rapidamente. No que concerne ao superenvelhecimento, principalmente para envelhecimentos a
560°C, a precipitagdo de Fe;Mo mantém altas durezas em prolongados tempos de envelhecimento
(”), entretanto, uma das razdes da queda na dureza, além do crescimento do raio dos precipitados, €
a dissolugdo parcial do intermétalico Ni3(Ti,Mo) para dar lugar a forma¢ao do Fe,Mo mencionado e
da austenita (rica em Ni) 7.

A Figura 2 apresenta as curvas de envelhecimento por precipitagdo das amostras
solubilizadas e tratadas a 560, 600 e 650°C.
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Figura 2 - Curvas de envelhecimento por precipitagdo. Amostras tratadas a 560, 600 e 650°C.

Na Figura 2 ¢ possivel observar que nas amostras tratadas a 600°C e 650°C o pico de dureza
¢ atingido para 15 minutos de envelhecimento, tendo valores de 567 e 465 HV, respectivamente.

O decréscimo da dureza nas amostras superenvelhecidas ¢ relacionado principalmente a
precipitagdo de austenita. O crescimento, coalescimento e incoeréncia dos precipitados com relagdo
a matriz também influenciam a queda desta propriedade . A Figura 3 apresenta a influéncia da
porcentagem de austenita na dureza para 560°C, 600°C e 650°C em diferentes tempos de tratamento.
Nesta figura pode ser observados que o aumento da austenita precipitada produz uma queda
substancial na dureza do material para as amostras envelhecidas a 560°C e 600°C em diversas
condi¢des de tempo devido a dissolugao de precipitados intermétalicos. Menores valores de dureza
podem ser encontrados para a maxima quantidade de austenita a 650°C por 1 hora. Nesta
temperatura, ao contrario do que ocorre a 560°C e 600°C, a quantidade de austenita diminui para
tempos de envelhecimento superiores a 1 hora. Nao obstante, a dureza do material continua a cair
com o tempo de envelhecimento, devido ao crescimento e coalescimento de precipitados.
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Figura 3 — Dureza em fun¢ao da quantidade de austenita precipitada.

A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos nos ensaios de tenacidade ao impacto Charpy da
amostra solubilizada e das amostras envelhecidas por uma hora em diversas temperaturas de
tratamento.

Tabela 2 — Resultados do ensaio ao impacto Charpy, em amostras de tamanho reduzido, para
diferentes condi¢oes de envelhecimento.

Amostra Tenacidade ao impacto [J]

Solubilizada 55,0
Envelhecida a 440°C por 1 hora 11,5
Envelhecida a 480°C por 1 hora 11,0
Envelhecida a 510°C por 1 hora 6,5
Envelhecida a 560°C por 1 hora 33,5
Envelhecida a 600°C por 1 hora 28,0
Envelhecida a 650°C por 1 hora 14,5

O maior valor de tenacidade foi obtido na amostra envelhecida a 560°C, possivelmente
devido a um processo de instabilidade a deformagdo plastica da austenita formada nessas
temperaturas, como pode ser analisado nos difratogramas da Figura 4 de amostras tratadas com e
sem lixamento. Nestes diagramas pode ser observada uma diferenga na intensidade dos picos de
difracdo, assim como também o desaparecimento da fase austenitica na amostra submetida ao
tratamento de lixamento. Este fendmeno sugere uma transformacdo da austenita para martensita
(y — M), como a descrita por Gladkovskii et al."". A quantificagio do percentual da fase
austenitica pelo método de comparacdo direta foi de 6,35 % sem lixamento e 0 % com lixamento.

Os valores de tenacidade encontrados diferem dos valores obtidos por Tavares et al. '? nas
diferentes condigdes de tratamento para o ago maraging 350. Estas diferencas podem ser atribuidas
a classe do aco maraging contendo maior teor de titanio, o que produz uma queda acentuada na
tenacidade e também as condic¢oes de resfriamento estabelecidas no tratamento de solubilizagao.
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Figura 4 — Difratogramas das amostras tratadas a 560°C com lixamento (L) e sem lixamento prévio
(SL).

As Figuras 5 e 6 apresentam, respectivamente, a magnetizagdo de saturagdo (ms) e a forca
coerciva (H.) das amostras envelhecidas durante 1 hora em diferentes temperaturas de tratamento.
Como pode ser observado nestas figuras o envelhecimento na faixa de 560°C a 700°C produz
variacoes bruscas nos valores de H. e de mg, como conseqiiéncia da formacao de austenita reversa
rica em niquel nesta faixa de temperatura. Os valores minimo e maximo da ms ¢ H. foram
encontrados para a temperatura de envelhecimento de 650°C.
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Figura 5 — Magnetizacdo de saturacdo em funcao da temperatura de envelhecimento.



204 " Forga Coerciva Envelhecida 1 hora (Solubilizada)

_
£ 144
<
=<
=
= 124 n
: /
||
10 . 4
ey u
y /
8 - [ |
6 — 777
2100 0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura de envelhecimento [°C]

Figura 6 — Forga coerciva em fun¢do da temperatura de envelhecimento.

Os valores da razao de quadratura (B,/Bs) em funcao da temperatura de envelhecimento, em
amostras envelhecidas por 1 hora, estdo apresentados na Figura 7. Na mesma figura pode ser
observado que somente nas amostras envelhecidas a 650°C e a 750°C foram encontrados valores
inferiores a 0,7 de B,/Bs, sendo o valor minimo de 0,609 encontrado para o envelhecimento a
650°C. Na faixa de temperaturas compreendida entre 520°C e 600°C os valores da razao de
quadratura se encontram acima de 0,8.

No concernente as amostras ensaiadas com deformacodes verdadeiras de 0,85 e 1,61, nao
foram detectadas diferengas significativas nos valores de mg e H, em relacdo ao estado solubilizado.
Por outro lado, a razdo de quadratura Br/Bs parece ser levemente incrementada pela deformagao
plastica mais severa (1,61) anterior ao envelhecimento Resultados similares foram obtidos por
Tavares et al. ' no estudo das propriedades magnéticas do ago maraging 350.
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Figura 7 — Razdo de quadratura em fun¢do da temperatura de envelhecimento.

O comportamento da forca coerciva (H;) em fun¢do do tempo de envelhecimento esta
apresentado na Figura 8. Um pequeno efeito de endurecimento magnético (aumento da forca
coerciva) ¢ observado a 510°C, mas nao a 440°C. Percebe-se, portanto, que o fenomeno de
endurecimento mecanico ¢ muito mais pronunciado do que o endurecimento magnético nessas duas



temperaturas. Durante o envelhecimento a 560°C um pequeno endurecimento magnético ¢
produzido, embora a dureza mecénica diminua levemente com o tempo a partir de uma 1 hora de
envelhecimento. Nas amostras envelhecidas a 600°C o valor de H, aumenta na primeira hora de
tratamento, devido a intensa precipitacdo da austenita em relacdo a condicao de tratamento a 560°C.
No caso do envelhecimento a 650°C por 1 hora a precipitacdo de austenita ¢ maxima e observa-se
um aumento substancial na for¢a coerciva. Em intervalos de tempo maiores que 1 hora a 650°C a
forca coerciva diminui, assim como aumenta a magnetizacdo de saturagdo, conforme mostrado nas
Figuras 8 e 9.
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Figura 8 — Forca coerciva em fungdo do tempo de envelhecimento.
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Figura 9 — Magnetizagdo de saturagdo em funcdo do tempo de envelhecimento.

A Figura 10 apresenta as curvas de variacdo do percentual de austenita em funcdo do tempo
de envelhecimento a 560°C, 600°C e 650°C. A curva obtida com as amostras envelhecidas a 650°C
difere das duas outras por apresentar o decréscimo da quantidade de austenita com o tempo de
envelhecimento apds 1 hora. Este fato pode ser explicado da seguinte maneira: o aumento do tempo
de envelhecimento torna a composi¢do quimica da austenita mais homogénea, progredindo para o
equilibrio. Neste processo o teor de niquel da austenita ¢ cada vez mais baixo, o que torna a
temperatura de inicio de transformacdo martensitica (M) mais elevada com o tempo de



envelhecimento. Porém, o aumento da mg em amostras envelhecidas a 650°C por tempos superiores
a 1 hora ¢ devido, entre outras razdes, a diminui¢do da austenita precipitada.
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Figura 10 — Austenita reversa em funcao do tempo de envelhecimento.

4. CONCLUSOES

O presente trabalho, realizado em um aco maraging ao Ni-Co-Mo-Ti classe 300, permite
concluir que:

1. O melhor compromisso entre resisténcia mecanica e propriedades magnéticas (B,/Bg,Hc,ms)
¢ obtido com o envelhecimento a 560°C por 1 hora.

2. O envelhecimento a 560°C por 1 hora provoca a formagio e retengdo de uma pequena
quantidade de austenita na microestrutura. Entretanto, esta fase ndo provoca uma queda
significativa da magnetizacdo de saturacdo e da dureza do material e nem um aumento
significativo da forga coerciva, o que torna esta condicdo de tratamento térmico bastante
apropriada para aplicacdes elétricas e magnéticas.

3. A formagdo de austenita residual nos envelhecimentos acima de 560°C provoca a queda da
magnetizacdo de saturacdo, o aumento da forga coerciva e a queda da dureza do material.

4. O envelhecimento a 650°C produz baixa dureza e¢ uma tenacidade apenas razoavel. As
propriedades mecanicas obtidas nessa temperatura estao abaixo do requerido para o material
na utilizacdo em rotores de ultra-alta rotagao.

5. Nao foram detectadas diferencas significativas nas propriedades magnéticas analisadas (m,
H.) das amostras deformadas a frio, de modo que influenciem no comportamento magnético
destes materiais em relagdo ao estado solubilizado.

6. Com a introdugdo de uma deformacdo verdadeira equivalente a 1,61 antes do
envelhecimento, a razdo de quadratura Br/Bs parece ser levemente superior aquela das
amostras solubilizadas.

7. O aumento da ms em amostras envelhecidas a 650°C por tempos superiores a 1 hora ¢
devido, entre outras varidveis, a diminui¢cdo da quantidade de austenita precipitada.
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Abstract. The magnetic properties (coercivity, magnetization saturation and squareness ratio) and
mechanical properties (impact toughness and hardness) of a Ni-Co-Mo-Ti maraging class 300 steel
were measured in different aging conditions. The effect of time, temperature and previous plastic
deformation were also analysed. The phase’s quantifications were performed by X-ray diffraction
by the direct comparison method. The results were analysed with the objective of find the better
treatment conditions for optimum strength, toughness and magnetic properties.
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