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Resumo

O presente trabalho tem por objetivo determinar uma combinacdo oOtima entre
temperatura e tempo do tratamento de envelhecimento de um ago maraging
18Ni350, de forma a maximizar o valor da dureza do citado material. Os tratamentos
térmicos foram realizados em amostras previamente solubilizadas a 820 °C por 1
hora e deformadas a frio por laminagédo sob 2 diferentes condi¢cdes (80 e 90%).
Foram avaliadas 3 temperaturas (480, 500 e 520 °C), e os tempos utilizados foram
definidos em funcdo da cinética de precipitagdo em um agco com CcomposiGao
quimica similar a daquele estudado nesse trabalho. Os mais altos valores de dureza
Vickers resultaram dos tratamentos realizados a 480 °C por 5 horas, atingindo 753
HV (ou 62,4 Rockwell C) na amostra deformada 90% e 724 HV (ou 61,2 Rockwell C)
na deformada 80% por laminagéo a frio.

Palavras-chave: A¢co maraging; Endurecimento por precipitacdo; Dureza.

INFLUENCE OF AGING TREATMENT VARIABLES ON HARDNESS OF 350
MARAGING STEEL

Abstract
The object of this work is to determine an optimum temperature - time combination
for the age hardening treatment of 18Ni350 maraging steel in order to maximize its
hardness. Heat treatments were carried out on samples previously solubilized at 820
°C for 1 hour and cold rolled for 2 different reductions, 80 and 90%. Three aging
temperatures, 480, 500 and 520 °C, were evaluated for periods of time defined in
accordance to the precipitation kinetics which was previous evaluated by
Viswanathan e coautores [7] in steel with similar chemical composition. The highest
Vickers hardness values resulted of heat treatments conducted at 480 °C for 5 hours,
reaching 753 HV (or 62,4 Rockwell C) on the sample deformed 90%, and 724 HV (or
61,2 Rockwell C) on the sample cold rolled 80%.
Keywords: Maraging Steel; Precipitation hardening; Hardness.
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1 INTRODUCAO

Os acos maraging pertencem a classe dos de ultra-alta resisténcia mecanica, com
limite de resisténcia superior a 1000 MPa. Sua designacdo normalmente informa o
teor nominal de niquel e o valor minimo do limite de escoamento em ksi, como no
exemplo do material utilizado no presente trabalho, ou seja, Maraging 18Ni350 [1]. A
elevada resisténcia pode ser obtida com diferentes composi¢cées quimicas, sendo
usualmente empregados altos teores de liga, incluindo Ni, Co, Mo e Ti. Por outro
lado, o teor de carbono é extremamente baixo (< 0,03% em peso), propiciando
microestrutura martensitica com relativa capacidade de deformacao plastica, obtida
apos solubilizacdo e resfriamento ao ar até a temperatura ambiente. Apés
conformacdo ou usinagem, a alta resisténcia mecanica € alcancada através de
tratamento de envelhecimento, responsavel pela formacao de finos precipitados de
compostos intermetalicos. As caracteristicas mecéanicas dos citados acos incluem,
além de alta dureza e resisténcia, boa soldabilidade, elevada tenacidade a fratura e
alta relacdo resisténcia/densidade, proporcionando a sua aplicacdo especialmente
nas industrias aeronautica, aeroespacial, nuclear e também em construcédo
mecanica, plataformas petroliferas e vasos de presséao [2].

1.1 O tratamento de envelhecimento nos acos maraging

O tratamento de envelhecimento nos citados acos visa formar finos precipitados de
compostos intermetalicos sobre a microestrutura de martensita, obtida previamente
por solubilizacdo e resfriamento ao ar. Temperaturas ao redor de 480°C e tempos
entre 4 e 12 horas sdo comumente adotados para a especificacdo 18Ni350 [3]. A
literatura cita que o0s precipitados metaestaveis iniciais sdo formados em
temperaturas a partir de 400°C, evoluindo para as fases estaveis em temperaturas
proximas de 500°C, tais como Nis(Ti, Mo), NisMo e Fe:Mo [4]. Tratamentos
realizados em temperaturas acima de 500°C por tempos muito longos podem
provocar a dissolugcdo dos precipitados Nis(Ti, Mo), com consequente formagao
daqueles do tipo Fe-Mo e enriquecimento da regido com Ni. Esse ultimo pode,
entdo, viabilizar a formagdo da “austenita revertida” [1], cuja presenca tende a
reduzir a dureza e a resisténcia mecanica do material, e aumentar sua ductilidade.
Portanto, a presenca da austenita revertida é considerada indesejavel quando a
prioridade € maximizar a dureza.

Em geral, o tratamento de envelhecimento é realizado em material previamente
solubilizado e resfriado até a temperatura ambiente. No entanto, a aplicacdo de
deformacéo plastica a frio entre a solubilizacédo e o envelhecimento pode resultar em
valores mais altos de dureza e resisténcia mecanica, assim como imprimir alguma
anisotropia de propriedades mecanicas e reducao da tenacidade [5].

Em trabalho realizado anteriormente [6], analises por calorimetria diferencial (DSC)
permitiram identificar as faixas de temperaturas nas quais ocorre a formacéo dos
precipitados, além de indicar uma adequada temperatura para o tratamento de
solubilizagé@o (820°C). Tais andlises, em conjunto com outras por difracdo de raios X
(DRX), mostraram que tratamentos de envelhecimento realizados em temperaturas
entre 450°C e 510°C durante tempos de até 8 horas poderiam garantir o
endurecimento do material estudado, sem a indesejavel formacdo de austenita
revertida. Novos estudos ainda se fazem necesséarios para estabelecer a melhor
condicdo de temperatura e tempo do tratamento de envelhecimento, de forma a
maximizar a dureza do material.



1.2 Objetivo

O trabalho aqui relatado objetivou avaliar a influéncia de diferentes combinagdes de
temperatura e tempo de tratamento térmico de envelhecimento nos valores de
dureza de um ago maraging 18Ni350, procurando identificar aquela responsavel pela
maximizacdo da citada propriedade mecanica. Foram avaliadas 3 temperaturas
(480, 500 e 520°C), associadas aos tempos para méaxima dureza final. Os
tratamentos foram realizados em amostras previamente solubilizadas a 820°C por 1
hora, e posteriormente deformadas a frio em 2 condic¢des diferentes (80 e 90%).

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Material

O aco maraging avaliado foi fornecido pela empresa Villares Metals S.A. Esse foi
produzido pelo processo de fusdo a vacuo por inducao (VIM) e dupla refusédo a arco
e a vacuo (VAR + VAR). Posteriormente, foi laminado a quente, solubilizado a 810°C
por 9 horas e resfriado em 6leo. Sua composicédo quimica foi informada pela Villares,
sendo aquela apresentada na Tabela 1.

O material originalmente foi recebido na forma de cilindro com diametro de 140 mm
e comprimento de 210 mm, do qual foi cortada uma placa perpendicular & base com
10 mm de espessura. A citada placa gerou as amostras para laminacgao a frio, que
posteriormente foram recortadas para os tratamentos térmicos de envelhecimento e
para os ensaios de dureza Vickers.

Tabela 1. Composi¢do quimica do material estudado

Elemento (% em peso)

C Si Mn P S Co Cr Mo Ni
0,003 0,04 0,02 <0,005 0,0012 11,98 0,05 5,02 18,15
Cu Ti Al B \Y Nb H W N

0,02 1,297 0,001 o0,0007 0,020 <0,0010 <0,0002 <0,010 <0,0010

2.2 Definicao dos tempos para os tratamentos de envelhecimento

Viswanathan e coautores [7] estudaram detalhadamente o envelhecimento de um
aco com composicdo quimica similar ao do abordado no presente trabalho. O
material foi previamente solubilizado a 825°C por 1 hora, gerando amostras que
foram posteriormente envelhecidas nas temperaturas de 400, 450, 500 e 550°C,
durante tempos que variaram de poucos minutos até 500 horas. Considerando cada
temperatura de tratamento, as maximas durezas foram observadas com 120 horas
para 400°C, 10 horas para 450°C, 3 horas para 500°C e 30 minutos para 550°C.

De maneira semelhante ao citado na referéncia [7], procurou-se relacionar no
presente trabalho os tempos relativos as durezas méaximas com as temperaturas de
envelhecimento, ambos informados acima, através de uma equacdo do tipo
Arrhenius, mostrada a seguir (Equacéo 1).



In(t) = % + constante (1)

onde t é o tempo de envelhecimento em minutos para dureza maxima, Q € a energia
de ativacdo do mecanismo de precipitacdo, R é a constante universal dos gases, e T
€ a temperatura de envelhecimento em Kelvin.

A avaliacdo dos dados da referéncia [7] gerou a curva mostrada na Figura 1, cuja
equacao permitiu determinar os tempos para maximizar as durezas a serem obtidas
nos tratamentos do presente trabalho, conforme mostrado na Tabela 2.
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Figura 1. Curva de correlacdo entre tempos para maxima dureza e temperaturas de
envelhecimento citadas nareferéncia[7].

Tabela 2. Tratamentos de envelhecimento para maxima dureza em aco Maraging 350

Temperatura de envelhecimento (°C) Tempo para dureza maxima
480 5 horas
500 2 horas 30 minutos
520 1 hora 20 minutos

2.3 Tratamentos térmicos de envelhecimento

Os tratamentos térmicos foram realizados em forno com aquecimento por resisténcia
elétrica de marca Brasimet, dotado de controle digital da temperatura e ventoinha
para ventilagdo forcada do ar na camara, no Laboratério de Tratamentos Térmicos
da Escola de Engenharia da UFF em Volta Redonda. A temperatura na amostra foi
monitorada em todos os tratamentos através de termopar do tipo K (Cromel/Alumel)
soldado na mesma e conectado ao aparelho Spider 8 HBM com o software Catman.
As temperaturas de tratamento nas amostras variaram +/- 5 °C em torno das
nominais especificadas.

As temperaturas nominais e tempos de tratamento adotados foram ja informados na
Tabela 2.



2.4 Ensaios de Dureza

Os ensaios de dureza Vickers foram feitos em um equipamento de bancada da
marca Heckert, localizado no Laboratério de Ensaios Mecanicos da Escola de
Engenharia da UFF em Volta Redonda. As amostras foram preparadas através de
lixamento sequencial da superficie até lixa P800. Foram feitas 10 medi¢des ao longo
de cerca de 400 mm? de superficie em cada amostra, das quais foram determinados
o valor médio e os limites inferior e superior do intervalo de confianga para um nivel
de confianca de 95%. O valor médio de dureza Vickers de cada amostra foi também
convertido para a escala Rockwell C, de modo a permitir comparacbes com
resultados muitas vezes informados na literatura usando tal escala.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Medidas de dureza

As diversas amostras ensaiadas foram identificadas por cédigos, em funcdo da
condicdo de tratamento de cada uma, conforme descrito na Tabela 3.

Tabela 3. Resultados de dureza obtidos nas diversas amostras analisadas e seus codigos

Cddigo Condicao da amostra I—JV_ HRC . HV. HV.
média média inferior superior
1 Material como recebido 341 34,8 339 343
2 Ap06s solubilizacdo a 820°C por 1 hora 305 30,5 303 308
3 Solubilizada e laminada 80% 388 39,7 387 390
4 Solubilizada e laminada 90% 406 41,4 404 409
5 S., lam. 80% e envelhecida 480 x 5 h 724 61,2 722 725
6 S., lam. 90% e envelhecida 480 x5 h 753 62,4 751 754
7 S., lam. 80% e env. 500 x 2 h 30 min 715 60,9 711 718
8 S., lam. 90% e env. 500 x 2 h 30 min 741 61,9 735 746
9 S., lam. 80% e env. 520 x 1 h 20 min 714 60,8 711 717
10 S., lam. 90% e env. 520 x 1 h 20 min 737 61,8 734 740
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Figura 2. Valores médios de dureza Vickers e limites do intervalo de confianca.



Os resultados das medidas de dureza Vickers apresentados na Tabela 3 foram
também registrados em gréfico, de modo a facilitar a visualizagdo e comparacao,
conforme mostrado na Figura 2.

O primeiro comentario corresponde ao fato do tratamento de solubilizagéo (codigo 2
na Tabela 3) ter promovido uma reducdo da dureza, quando comparada com a do
material como recebido, embora ambas sejam compativeis com as apresentadas na
literatura para a citada condicdo, ou seja, entre 28 e 35 HRC [5,8,9]. Isto pode ser
explicado por um eventual envelhecimento natural do material apds a solubilizagdo
realizada em fabrica.

Outra observacdo de destaque € o aumento da dureza apos deformacédo a frio do
material solubilizado, equivalente a cerca de 9 pontos na escala Rockwell C para o
material com 80% de reducédo de espessura por laminacéo, e de 11 pontos para o
deformado 90%. Tais resultados dos cddigos 3 e 4 em relacdo ao 2 indicam a
significativa contribuicdo que a deformacéo a frio pode proporcionar ao valor final de
dureza do material apés o tratamento de envelhecimento. Além disso, a deformacao
prévia a precipitacdo também pode contribuir para uma distribuicdo de precipitados
mais fina 0 que pode aumentar a dureza do produto final em relagdo ao material
apenas solubilizado.

O maior destaque observado na Figura 2 é o extraordinario aumento de dureza
provocado pelos tratamentos de envelhecimento em relagdo aos valores
apresentados pelo material solubilizado ou mesmo pelos deformados a frio apés
solubilizacdo. A dureza do material solubilizado (305 HV) mais do que dobrou de
valor nas amostras laminadas e envelhecidas, superando 700 HV em todos os
tratamentos efetuados. A martensita de estrutura cristalina CCC dos a¢os maraging
€ praticamente livre de carbono e bem diferente daquela tetragonal de corpo
centrado (TCC) do sistema Fe-C [5], sendo considerada relativamente macia e
capaz de viabilizar processos de conformacgéo e usinagem do material solubilizado
com facilidade [9]. Fica assim evidenciada a adequagé&o dos a¢os maraging para a
producdo de componentes de alta resisténcia, pois permitem boa trabalhabilidade
como solubilizados, mas alcangando elevado nivel de dureza com posterior e
simples tratamento de envelhecimento em temperatura relativamente baixa.

Outra observacéo importante é que os valores de dureza gerados nas amostras
envelhecidas (cédigos 5 a 10 na Tabela 3) superaram a faixa normalmente citada na
literatura para o grau 18Ni350, ou seja, entre 56 e 59 HRC [5,8]. Essas mais altas
durezas certamente ocorreram em funcdo das deformacdes a frio impostas antes
dos tratamentos térmicos de envelhecimento, chegando a atingir mais de 62
Rockwell C (ou 753 Vickers) na amostra com codigo 6.

A comparacgdo dos resultados de dureza obtidos apds envelhecimento indica que
maiores temperaturas de tratamento promovem valores ligeiramente menores de
dureza no material estudado, mesmo considerando que as 3 temperaturas usadas
tenham sido associadas a tempos para maximizar o endurecimento. Uma possivel
explicacdo para tais resultados seria a geracdo de maiores tamanhos dos
precipitados e/ou maiores distancias entre eles quando formados em temperaturas
mais altas [10], tornando-0os menos eficientes como endurecedores do material. A
formacdo de austenita revertida, que poderia ser outra causadora de tal
comportamento, certamente ndo ocorreu nas amostras tratadas segundo as
diferentes condicfes de temperatura e tempo aqui adotadas, em funcéo das analises
realizadas e conclusdes geradas em trabalho anterior [6].

Apesar das pequenas diferencas entre as durezas geradas nos tratamentos
efetuados nas 3 temperaturas testadas, as amostras tratadas a 480°C por 5 horas



foram as que revelaram os mais elevados niveis de dureza, tanto naquela com 80%
de deformacgéo a frio como na laminada com 90% de reducédo de espessura.

Estudos complementares através de ensaios de tracdo e analise de textura via
difracéo de raios X poderiam aprimorar o entendimento do comportamento mecanico
do material com a dureza maximizada por encruamento e envelhecimento.

4. CONCLUSAO

O tratamento inicial de solubilizacdo a 820°C por 1 hora proporcionou ao material
estudado uma dureza compativel com as citadas na literatura para a mesma
condicdo, garantindo boas caracteristicas de trabalhabilidade. Isso foi evidenciado
pelas grandes deformagdes impostas por laminacgdo a frio no material solubilizado,
ou seja, 80% e 90% de reducdo de espessura.

O encruamento efetuado com a deformagéo a frio provocou o endurecimento do
material, porém muito inferior ao observado apés a realizacdo dos tratamentos de
envelhecimento. De qualquer forma, o acréscimo de cerca de 10 pontos de dureza
Rockwell C com as deformacgGes impostas ao material solubilizado permitiu obter
valores finais de dureza superiores aos relatados na literatura para o mesmo
material envelhecido logo apdés solubilizac&o.

Os elevados valores de dureza apds os tratamentos de envelhecimento foram
relativamente proximos entre si, considerando as temperaturas de 480, 500 e 520°C,
associadas com 0s seus tempos para maxima dureza. As amostras previamente
deformadas 90% apresentaram valores de dureza ligeiramente superiores aos das
laminadas com 80% de reducéo de espessura.

Os mais altos valores de dureza foram obtidos nas amostras envelhecidas a 480°C
por 5 horas, sendo tal tratamento considerado o mais indicado para o objetivo de se
maximizar dureza e resisténcia mecéanica do aco maraging 18Ni350.
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