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Resumo

O entendimento sobre a relacdo entre propriedades mecéanicas e microestrutura de agos de
ultra-alta-resisténcia permanece como um problema-chave em metalurgia com importantes
consequéncias para a industria, notadamente a industria de alto desempenho, como
nuclear, petroquimica e aeroespacial. Essas aplicagdes exigem uma associagdo de elevada
resisténcia mecéanica e boa tenacidade, além de uma boa soldabilidade, alta resisténcia a
corrosdo, etc. No entanto, muitos mecanismos de endurecimento resultam no dilema do
antagonismo entre resisténcia mecanica e tenacidade, tornando imperativa a busca por uma
solugcdo que otimize as duas propriedades, melhorando seu desempenho e aumentando o
leque de possibilidades de sua aplicacdo. Neste trabalho foram avaliados os efeitos da
temperatura de solubilizagdo na microestrutura, dureza, transformagdo martensitica e
textura dos acos maraging 300. Foram avaliadas sete temperaturas de solubilizacdo em um
tempo de uma hora de tratamento e trés temperaturas de envelhecimento em trés horas de
tratamento. A caracterizagcdo microestrutural foi realizada por microscopia Otica para
determinagdo do tamanho de grdo da austenita priméria e analise da microestrutura,
difracdo de raios-X e difracdo de elétrons retroespalhados. Os resultados obtidos
demonstraram que a temperatura de solubilizacdo acima da convencional teve pouca
influéncia na textura cristalografica do material. Também foi observado que ha um pico de
dureza a 1000°C e que existe uma relagdo entre o tamanho de gréo da austenita prévia e a
morfologia da martensita. Conclui-se que o tamanho de grdo da austenita prévia também
influencia a temperatura de inicio da transformag&o martensitica.
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EFFECT OF HEAT TREATMENT ON THE PROPERTIES OF A MARAGING 300 STEEL
Abstract
The understanding of the relationship between ultra high strength steels mechanical
properties and microstructure remains a key problem in metallurgy with important
consequences for the industry, notedly the high performance industry such as nuclear,
petrochemical and aerospace. These applications require combination of high mechanical
strength and good toughness, as well as good weldability, high corrosion resistance, etc.
However, many hardening mechanisms result in a dilemma of the antagonism between
mechanical strength and toughness, making it indispensable researches for a solution that
optimizes the two properties, improving its performance and increasing the range of
possibilities of its application. In this work, the effects of the solution annealing temperature
on the microstructure, hardness, martensitic transformation and texture of the maraging 300
steels were evaluated. Seven solution annealing temperatures were evaluated for a time of
one hour of treatment and three aging temperatures for three hours of treatment. The
microstructural characterization was performed by optical microscopy to determine the grain
size of the primary austenite and analysis of the microstructure, X-ray diffraction and
diffraction of backscattered electrons. The results showed that the solution annealing
temperature above the conventional one had little influence on the crystallographic texture of
the material. It was also observed that there is a hardness peak at 1000 ° C and that there is
a relationship between the grain size of the previous austenite and the martensite
morphology. It is concluded that the grain size of the previous austenite also influences the
beginning temperature of the martensitic transformation.
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1 INTRODUCAO

Os acos Maraging séo ligas quaternarias (Fe-Ni-Co-Mo) de ultra alta resisténcia, que
tem como uma das aplicacdes cilindros de ultracentrifugas usados no
enriguecimento de uranio, matéria fundamental na fabricacdo do combustivel
nuclear [1].

O tratamento térmico desempenha um papel significativo no controle das
propriedades mecéanicas do aco Maraging 300 [2]. Portanto, foi estudado, nos
ultimos anos, o efeito do tratamento térmico de solubilizagdo e envelhecimento no
comportamento destes acos. Com isso, chegou-se a conclusdo sobre o tratamento
térmico convencional para o Maraging 300, que é: solubilizacdo a 820°C, por 1h,
seguida de envelhecimento a 480°C, por 3h [3].

Ao submeter os referidos acos a tratamentos térmicos de solubilizacdo, observa-se
gue a microestrutura resultante € puramente martensitica, apresentando-se ddctil e
razoavelmente trabalhavel a frio [4]. Isso ocorre devido ao baixo teor de carbono e o
alto teor de niquel presentes em sua composicao quimica [5]. Como consequéncia
desse tipo de tratamento térmico, pode-se observar ainda o crescimento dos graos
nesse tipo de aco [6]. O crescimento dos grédos nos acos Maraging ocorre de forma
bastante complexa, pois sofrem influéncia do numero de elementos de liga
presentes, que, por sua vez, interagem de forma diferente com os contornos de gréo
[7]. Outro fator que pode explicar esse evento € a precipitacdo de TiC e Ti(CN).

O aco Maraging 300 é um material anisotropico, isso significa que determinadas
propriedades fisicas variam com a direcdo [8]. Portanto, para obter excelentes
propriedades mecanicas, € necessario ter atencéo as orientacdes cristalograficas do
material. A textura pode aumentar a tenacidade de um material, fornecendo planos
de deslizamento para o0 movimento das discordancias [9].

A solubilizagdo em temperaturas acima da convencional foi realizada com o objetivo
de melhorar a tenacidade a fratura sem perdas significativas da resisténcia
mecanica. A solubilizacdo em temperaturas acima da recomendada pelos
fabricantes (820°C) resultou em um crescimento do grdo austenitico, que se tornou
muito acentuado acima de 1000°C, pois ha um crescimento exponencial dos graos,
pois o0s precipitados ja estdo se difundindo no material e ndo impede o crescimento
do gréo [10]. Além disso, a temperatura de solubilizacdo acima da convencional tem
o propdésito de aumentar a tenacidade do material [11].

Baseado nisso, o objetivo do presente estudo é analisar a textura em agcos Maraging
300 solubilizados em temperatura acima da convencional. Sera avaliado também os
aspectos microestruturais, bem como o tamanho de grao austenitico resultante.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1. Material e Métodos

Foi recebido um tarugo vazado de Maraging 300, cuja composi¢cao quimica
esta detalhada na tabela abaixo. Deste material,foram cortadas, utilizando a serra
fita, amostras retangulares com 10 mm de espessura. Em seguida, foi realizado o
processo de laminacdo a quente e a frio, com reducdo de 90% da espessura inicial
da amostra. Em seguida, a amostra laminada foi cortada e submetida a diferentes
tratamentos térmicos de solubilizacdo, por 1h,na seguintes temperaturas: 820°C,
860°C, 900°C, 950°C, 1000°C, 1050°C e 1100°C, seguido de resfriamento ao ar.



A textura foi analisada através de difracOes de raios-X, que foram realizadas
num difratdbmetro PHILLIPS® modelo X’PERT PRO da Universidade Federal do
Ceara (UFC) com fonte de radiagao Coka de comprimento de onda A=1,7890 A sem
monocromador. O intervalo angular 20 utilizado para a difragdo em todas as
amostras foi de 40°-115°. As medicOes foram realizadas a temperatura ambiente no
modo continuo de varredura. O passo angular utilizado foi de 0,02° e o tempo de
contagem foi de 3 segundos. A configuracéo utilizada tanto para a difracdo quanto
para a analise de textura foi a ATC-3 sendo que somente durante a difracdo foi
aplicado o modo de oscilagéo linear de 5 mm na amostra. A tensdo e corrente
utilizadas nas medi¢cdes foram 40 KV e 45 mA.

Na etapa de caracterizagcdo microestrutural, foi realizado o procedimento
metalografico padrdo, seguindo as etapas de lixamento e polimento mecanico em
pasta de diamante (6, 3 e 1 um). Em seguida, foram submetidas ao ataque quimico
com o objetivo de revelar a microestrutura e o contorno de gréo. Dessa forma, foram
utilizados dois ataques quimicos diferentes, o Persulfato de Amonio e o Nital 2%.
Com o objetivo de obter a melhor condicdo de contraste e revelacdo da
microestrutura e manter a qualidade de preparacdo da amostra, optou-se por
realizar o ataque quimico com persulfato de aménio em uma solugcdo composta
também por uma silica coloidal especifica para este fim.

Para a analise dos resultados e identificacdo da microestrutura foram utilizadas as
técnicas de microscopia éptica e microscopia eletronica de varredura (MEV).

Apoés a caracterizacdo microestrutural, foram realizadas medicbes nos graos das
amostras. Essa medicao teve por finalidade avaliar a influéncia das temperaturas de
solubilizacdo e envelhecimento utilizadas nos tratamentos. Para isto, utilizou-se a
norma ASTM E112 — 12.

Tabela 1: Composicéo do aco maraging 300
Classe Ni Co Mo Ti Al C Mn Fe
M 300 17,86 9,31 4,96 0,79 0,14 0,01 0,01 Bal

2.2. Resultados e Discussoes

Com o objetivo de propor um padrdo comparativo paras a microestrutura presente
nas diferentes condi¢cdes de tratamentos térmicos realizados, foi feito também a
analise microestrutural do Maraging 300 na condigcdo como recebido. Observou-se
que nessa condicdo o material é constituido essencialmente por martensita, como
pode ser observado na Figura 1.



a) Imagem de MO comaumento de 100x b)Iagem de MO com aumento de 200x ¢) Imagem de
MEV com aumento de 5000x e d) Imagem de MEV com aumento de 10000x. (Reagente: Persulfato
de amdnio e Nital 2%).

Observou-se que ao submeter as amostras ao tratamento térmico de solubilizacao,
0S graos presentes na microestrutura aumentavam proporcionalmente com o
aumento da temperatura, conforme ilustrado na Figura 2.



74° Congresso Anual

Figura 2. Microestrutura das amostras submetidas ao tratamento térmico de solubilizagao durante 1
hora.

s

C, ¢) 950°C, d) 1000°C, e) 1050°C, f) 1100°C, g) 1150°C.
Aumento de 500x; Reagentes: Persulfato de Aménio e Nital 2%.

Amostras solubilizadas a a) 860°C, b) 900

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM

Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Sao Paulo, SP, Brasil.




A medicao do tamanho de grao das amostras apresentadas na Figura 2 mostrou um
aumento significativo, variando de aproximadamente 8 um para as que foram
solubilizadas a 860°C a 164 um para aquelas tratadas a 1150°C. Essa medicéo
pode ser observada na Figura 3, em que é realizado também um comparativo com o
tamanho de gréo do material na condigdo como recebido.

Figura 3. Medi¢do do tamanho de gréo das amostras solubilizadas.
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A Figura de Orientacdo e Distribuicdo Cristalografica da amostra ap0s a laminacéo
abaixo é utilizada de comparativo para as FDOC realizadas com as amostras apos

as solubilizagbes em diferentes temperaturas.




As Funcdes de Orientacéo e Distribuicdo Cristalografica abaixo mostram a variacédo

da textura com a temperatura de solubilizacdo, em secOes de @.=45° para as

amostras de maraging 300 com reducao de 90%, solubilizadas e resfriadas ao

ar.
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Comparando as FDOC das amostras apos a solubilizacdo com a FDOC da amostra
apos a laminacdo observa-se que a textura de Cubo Girado (001)[1-10] continua
presente em diferentes intensidades. A textura Cubo Girado é caracteristica do
processo de laminagao.

Ja a fibra gama néo existe mais em diferentes temperaturas de solubilizacéo.



3 CONCLUSAO

- Os tratamentos térmicos de solubilizacdo em temperaturas elevadas contribuem
para o aumento do tamanho de grao da microestrutura;

- A textura de cubo girado, provenientes da laminagdo, esta presente em todas as
FDOC.

- A textura Cubo Girado é caracteristica do processo de laminagéo.

- Apés todas as temperaturas de solubilizagéo, a fibra gama nao continua.
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