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FASE EM ACOS MARAGING DAS SERIES 300 E 350*

Leandro Gomes de Carvalho®
Margareth Spangler Andrade®
Angelo Fernando Padilha*

Resumo

Este trabalho tem como objetivo estudar as influéncias das taxas de aquecimento e
de resfriamento, assim como do teor de elementos de liga, nas transformagdes de
fase que ocorrem nos agos maraging das séries 300 e 350. Foram realizados
ensaios dilatométricos com trés taxas de aquecimento e resfriamento (1, 10 e 28
°C/s) entre a temperatura ambiente e 900°C, em trés corridas diferentes de agos
maraging (uma corrida de ago maraging 300 e duas corridas de maraging 350). As
transformagdes de fases estudadas foram: transformagdo da austenita em
martensita, precipitacdo de compostos intermetalicos e reversdo da martensita para
austenita. Os resultados obtidos foram comparados com resultados da literatura e
evidenciaram influéncias significativas tanto do teor elementos de liga como das
taxas de aquecimento/resfriamento nas temperaturas de inicio e término das
transformacdes de fase estudadas.

Palavras-chave: Agos maraging; Transformacdes de fase; Dilatometria.

DILATOMETRIC STUDY OF PHASE TRANSFORMATIONS OCCURRING IN
MARAGING STEELS GRADES 300 AND 350

Abstract

This work aims to study the influences of the heating and cooling rates, as well as the
content of alloying elements, on the phase transformations that occur in the maraging
steel series 300 and 350. Dilatometric essays were performed using three rates of
heating and cooling (1, 10 and 28 °C/s) between room temperature and 900°C in
three different charges of maraging steels (a charge of maraging steel 300 and two
charges of maraging 350). The following phase transformations were studied: the
transformation of austenite to martensite, the precipitation of intermetallic compounds
and the reversion of martensite to austenite. The obtained results were compared
with literature results and showed significant influences of both the content of alloying
elements and the heating/cooling rates on the temperatures of initiation and
completion of the studied phase transformations.

Key words: Maraging steels; Phase transformations, Dilatometry.
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1 INTRODUCAO

Os acos maraging sdo agos martensiticos com baixo teor de carbono, desenvolvidos
a partir do final dos anos 1950.!") Esses agos s&o usados numa grande variedade
de aplicacbdes que vao desde matrizes para moldes de injecdo de plasticos até em
tecnologias aeroespacial e nuclear, bem como em aplicagbes industriais onde ha a
necessidade de materiais com alta resisténcia mecanica e boa tenacidade.*® Os
agos maraging comerciais sao classificados de acordo com o limite de resisténcia
mecéanica (LR) em ksi atingido apds o tratamento térmico de envelhecimento.( A
composi¢cdo quimica nominal dessas ligas e os respectivos niveis de resisténcia
mecanica estdo sumarizados na Tabela 1, apresentada em seguida.(s)

Tabela 1 — Composi¢do nominal dos agos maraging (% massa)

Aco Ni | Co | Mo | Ti Al Mn Si Cc (I\L/Ilga')
(12%'2‘); 18 | 8,5 | 3,3 | 02 | 0,10 | 0,10 max | 0,10 max | 0,03 max | 1400
(1285'5‘; 18 | 8,0 | 48 | 04 | 0,10 | 0,10 max | 0,10 max | 0,03 max | 1700
(13%'3; 18 | 9,0 | 48 | 07 | 0,10 | 0,10 max | 0,10 max | 0,03 max | 2000
(13%';‘); 18 | 12 | 42 | 15| 0,10 | 0,10 max | 0,10 max | 0,03max | 2400
(L%’B“) 13 | 15 | 10 | 02| - | 0,10max | 0,10max | 0,03 max | 2800

O ciclo tradicional de tratamentos térmicos aplicado aos agos maraging, visando
atingir altos niveis de resisténcia mecanica, envolve uma etapa de solubilizagao ou
austenitizagdo por volta de 820°C (1.500°F) com resfriamento ao ar, seguida de
envelhecimento por volta de 480°C (900°F). Durante o resfriamento a estrutura
cubica de faces centradas da austenita se transforma na estrutura cubica de corpo
centrado da martensita por meio de cisalhamento de natureza nao difusional, sem a
decomposicdo nas fases de equilibrio. A estrutura martensitica em ripas formada
apoés o tratamento térmico de solubilizacdo € caracterizada por uma matriz
supersaturada de elementos de Ii?a, contendo alta densidade de defeitos cristalinos,
especialmente de discordancias.®

Na etapa de envelhecimento, a precipitacdo de compostos intermetalicos inicia-se
pela segregagao de Mo e Ti nas discordancias, formando aglomerados (clusters) ou
zonas coerentes durante o envelhecimento.®” O cobalto tem um papel fundamental
nesse processo, ja que ele diminui a solubilidade de molibdénio na matriz
martensitica.®)’. A nucleagdo e o crescimento dos precipitados durante o
envelhecimento s&o acelerados pela alta densidade de discordancias.”?

Ha alguma controvérsia na literatura sobre a natureza dos precipitados
endurecedores nos agos maraging. A maioria das pesquisas indica que a formagéao
de precipitados NisX (X=Ti,Mo0) ocorre durante o envelhecimento, enquanto que
fases mais estaveis Fe-Mo (Fe;Mo ou Fe;Mog) aparecem depois de um longo tempo
de envelhecimento.!"”) A dissolucéo de precipitados NisX (X=Ti,Mo) e a formagao de
precipitados Fe-Mo durante o super-envelhecimento causam o enriquecimento em
niquel da matriz martensitica.'®'" Regides com alto teor de niquel sdo sitios
preferenciais para a nucleacao da austenita, pois o niquel atua como elemento
estabilizante da austenita diminuindo a temperatura de inicio da transformacéao
(reversdo) da martensita para a austenita.!'>"?
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A técnica de dilatometria tem sido utilizada no estudo das transformacgdes de fases
de diversos tipos de acos,"” como por exemplo, nos agos inoxidaveis austeniticos
304" e agos maraging.®'®'") Esta técnica permite estudar a influéncia das taxas de
aquecimento e resfriamento nas transformag¢des de fase. Dessa forma, o objetivo
principal deste trabalho é estudar as influéncias das taxas de aquecimento e de
resfriamento, assim como do teor de elementos de liga, nas transformacdes de fase
que ocorrem nos agos maraging das séries 300 e 350.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram analisadas trés composi¢des diferentes de ago maraging: uma corrida (A) da
série 300 e duas corridas (B e C) da série 350. As trés corridas encontravam-se no
estado solubilizado e usinados com a geometria de barras forjadas cilindricas. Na
Tabela 2 em seguida sdo apresentadas as composi¢ées quimicas das trés corridas
pesquisadas.

Tabela 2: Composi¢do quimica (% em massa) das corridas pesquisadas

Elemento/Corrida Maraging 300 Maraging 350 Maraging 350
Corrida A Corrida B Corrida C
Ni 18,69 18,16 17,79
Co 8,99 11,92 11,85
Mo 5,01 4,81 4,83
Ti 0,80 1,22 1,46
Al 0,086 0,074 0,088
Cr 0,013 0,024 0,045
Si 0,015 0,020 0,035
Mn 0,019 0,029 0,021
P 0,0026 0,0019 0,0028
S 0,0030 0,0030 0,0025
Cc 0,0010 0,0030 0,0025
N 0,00015 0,00020 0,00070

Foram usinados corpos de prova cilindricos com 2 mm de didmetro e 12 mm de
comprimento na secgéo transversal e dire¢cdo radial da barra cilindrica de cada
corrida. Os ensaios foram realizados em um dilatdmetro de témpera, conforme os
seguintes ciclos térmicos:
e aquecimento a 1°C/s até 900°C, tempo de permanéncia de 3 minutos,
seguido de resfriamento a 1°C/s;
e aquecimento a 10°C/s até 900°C, tempo de permanéncia de 3 minutos,
seguido de resfriamento a 10°C/s;
e aquecimento a 28°C/s até 900°C, tempo de permanéncia de 3 minutos,
seguido de resfriamento a 28°C/s.
O aquecimento foi feito em baixo vacuo e o resfriamento sob fluxo de hélio. Foram
realizadas medidas de variagdo do comprimento (AL) em fungcdo da temperatura
durante o ciclo térmico de aquecimento e resfriamento.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 1 é apresentada uma curva dilatométrica tipica do ciclo completo de
aquecimento e resfriamento, com as indicacées das temperaturas de transformacao.

796

1

0,84

. 203

0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)
Figura 1: Curva dilatométrica de aquecimento e resfriamento para a corrida B, taxa de 1°C/s.

As temperaturas de inicio e fim de transformacao de fases, assim como a variagao
do tamanho do corpo de prova durante as transformacgdes de fases foram estimadas
a partir de retas tangentes onde ha o desvio da linearidade das curvas
dilatométricas."*"%'" Nas Figuras 2 e 3 apresentadas em seguida, a contracéo
devida a precipitacdo € denotada por Cp enquanto Ca € a contragdo causada pela
reversdao da martensita para a austenita e ey € a expansao originada da
transformacao martensitica, parametros que serao utilizados na analise comparativa.

0,9

0,8 1

0,51

o!4 ¥ T x T ¢ T T T T

400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)

Figura 2: Transformagbes de fase durante o aquecimento.
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Figura 3: Transformagao martensitica durante o resfriamento.

Os resultados dos experimentos serdo apresentados e discutidos na seguinte
sequéncia: precipitacdo, reversao da martensita para a austenita, transformacgao

ALIL, (%)

-0,8

T % T T T
200 300 400
Temperatura (°C)

martensitica e estado final do corpo de prova.

As Figuras 4 e 5 apresentam a influéncia da taxa de aquecimento na variagao de
comprimento (Figura 4) e nas temperaturas de inicio e fim de precipitacao (Figura 5)

para as trés composicoes estudadas.

C, (%)

Figura 4: Contragdo do corpo de prova durante a precipitagdo em fungdo da taxa de aquecimento
para as trés corridas pesquisadas.
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Temperatura (°C)

Taxa de Aquecimento (°C/s)

Figura 5: Temperatura de inicio (P,) e término (Pr) de precipitagdo versus taxa de aquecimento para
as trés corridas pesquisadas.

A contragdo que ocorre durante a precipitagdo de compostos intermetalicos (vide
Figura 4) é causada pela diminui¢gdo de elementos de liga na matriz.!"® O menor teor
de cobalto e titdnio da corrida A (maraging 300) acarretam a formagdo de menor
quantidade de compostos intermetalicos.?) Além disto, a corrida A apresenta uma
faixa mais estreita de temperaturas entre o inicio e o término de precipitagdo, em
comparagao com as corridas B e C (maraging 350). Teores maiores de titanio
propiciam a formacdo de mais compostos intermetalicos, assim como diminui a
temperatura de inicio de precipitacdo, no caso da corrida C em comparagao com a
corrida B. Nas trés corridas foi observado que o aumento da taxa de aquecimento
retarda o inicio da precipitacdo e diminui a formagdo de compostos
intermetalicos.!"®""

Os resultados referentes a transformacéao (reversdo) de martensita em austenita sao
apresentados nas Figuras 6 e 7. Na Figura 6 € apresentada a influéncia da taxa de
aquecimento na variagdo de comprimento (contragdo), enquanto a Figura 7
apresenta a influéncia da taxa de aquecimento nas temperaturas de inicio (A)) e
término (Ar) de reversdo da martensita para austenita.

0,30

0204  —T————a————— ———

0,15+

Ca(%)

0,101

0,05+

|
Om>

0,00

0 5 10 15 20 25 30
Taxa de aquecimento (°Cls)

Figura 6: Contragdo do corpo de prova devido a reversdo da martensita para austenita versus taxa
de aquecimento para as corridas pesquisadas.
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Figura 7: Temperaturas de inicio (A)) e término (Ar) de reversao da martensita para a austenita
versus taxa de aquecimento para as corridas pesquisadas.

A contragao observada durante a reversao (Figura 6) ocorre devido a transformacéao
de uma estrutura de menor empacotamento (CCC) para outra de maior fator de
empacotamento (CFC). Nas trés corridas foi observado (vide Figura 7) que o
aumento da taxa de aquecimento retarda o inicio da reversdo da martensita (CCC)
para a austenita (CFC).'*'® A contragdo nas trés corridas estudadas mostrou-se
pouco dependente da taxa de aquecimento. Os resultados sugerem que 0 aumento
do teor de cobalto e a diminuicdo do teor de molibdénio retardam a temperatura de
inicio de reversao para austenita.'"® Por outro lado, o fim da transformac&o parece
ser mais dependente do teor de niquel, ou seja, 0 aumento do teor de niquel diminui
a temperatura de término de reversao para a austenita.

Os resultados referentes a transformagao martensitica sdo sumarizados nas Figuras
8 e 9. Enquanto a Figura 8 apresenta o efeito da taxa de resfriamento na expanséao,
a Figura 9 mostra o efeito da taxa de resfriamento nas temperaturas de inicio (M)) e
fim (Mf) de transformacéo.

5 -__—.><:
064"
&
= 044
@
0,24
0,0 " T v T T T g T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Taxa de resfriamento (°C/s)

Figura 8: Expansao do corpo de prova durante a transformagédo martensitica em fungdo da taxa de
resfriamento para as corridas pesquisadas.
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Temperatura (°C)

Taxa de resfriamento (°C/s)

Figura 9: Temperaturas de inicio (M)) e término (Mg) da transformacdo martensitica versus taxa de
aquecimento para as corridas pesquisadas.

A Figura 8 evidencia que a variagcdo de volume causada pela transformacéo
martensitica mostrou-se pouco dependente da taxa de resfriamento e mesmo da
composi¢cado quimica. Por outro lado, a Figura 9 sugere que a taxa de resfriamento
tenha maior influéncia nas temperaturas de inicio e fim de transformacgcao do que as
variagdes de composigao quimica nas corridas estudadas. A expansao do corpo de
prova durante a transformacido martensitica ocorre devido a mudanca de estrutura
cristalina.

A Figura 10 mostra o efeito do aumento da taxa de aquecimento e resfriamento
sobre o tamanho final do corpo de prova.

0,30

0,254
0,201
0,154
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0,004 o~
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Taxa de resfriamento e aquecimento (°C/s)

Figura 10: Variagdo do comprimento do corpo de prova apés o ciclo térmico em funcéo da taxa de
aquecimento e resfriamento para as corridas pesquisadas.

A Figura 10 também da uma visdo geral da estabilidade dimensional das trés
corridas em fungao das taxas de resfriamento e aquecimento.
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4 CONCLUSOES

Os experimentos realizados neste trabalho permitem as seguintes conclusdes:

a) as transformacdes de fase estudadas (precipitagdo, reversdo da martensita
para austenita e transformacado martensitica) foram retardadas pelo aumento
das taxas de aquecimento (caso da precipitagdo e da reversdo da martensita)
ou de resfriamento (caso da transformacao martensitica);

b) a precipitacdo de compostos intermetalicos durante o aquecimento causa
contracao do corpo de prova;

c) as temperaturas de inicio e de término de precipitagdo mostraram-se
fortemente dependentes da composicdo quimica, especialmente de variagdes
nos teores de titénio e cobalto;

d) as temperaturas de inicio e de término de reversdao da martensita para
austenita mostraram-se fortemente dependentes tanto da taxa de
aquecimento como da composicao quimica;

e) a contragdo que ocorre durante a reversdo da martensita mostrou-se, nas trés
corridas estudadas, pouco dependente da taxa de aquecimento e mais
dependente da composi¢cado quimica da corrida;

f) as temperaturas de inicio e fim da transformagdo martensitica mostraram-se,
para as corridas estudadas, mais fortemente dependentes da taxa de
resfriamento do que da composi¢ao quimica.
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