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Analise microestrutural de um aco AlSI 4350
submetido a tratamentos térmicos para a

formacao de bainita

Microstructural analysis of an AlSI 4350 steel subjected to heat treatments

for the formation of bainite

Rosiane Castro Nogueira', Antdnio Jorge Abdalla?, Tomaz Manabu Hashimoto!, Marcelo dos Santos Pereira’

RESUMO

O aco ultra-resistente AISI 4350, destinado a aplicagbes
aeronauticas, com meédio teor de carbono e baixa liga, possui
uma microestrutura complexa composta por diversas fases, tais
como: bainita, ferrita, austenita retida e martensita. Diferentes
microestruturas multifasicas podem ser formadas neste ago, com
predominio de uma destas fases, em funcédo dos tratamentos
térmicos selecionados e aplicados. Neste trabalho foi formada
uma microestrutura com predominio de bainita. Sua analise
microestrutural foi realizada por microscopia optica e para
possibilitar a quantificagdo das fases foi utilizada a técnica de
triplice ataque. No triplice ataque os reagentes utilizados foram:
Nital 2%, que destaca as microestruturas ferrita e austenita
(fases claras) das demais fases (escuras); solugdo aquosa de
metabissulfito de sédio 10%, que identifica a austenita (fase
clara) separando-a das outras fases (escuras); LePera, para
realcar o constituinte M.A. (martensita e austenita retida) que
apresenta um aspecto branco brilhante!"?. Por sua vez, sabe-
se que a microestrutura do ago tem significativa influéncia nas
propriedades mecanicas, e este é dependente dos tratamentos
térmicos aplicados. Este trabalho tem por finalidade encontrar um
tempo 6timo para a obtenc&o de uma estrutura ferritica-bainitica.
Observou-se que a transformagéo bainitica a 280°C é mais efetiva
para tempos superiores a 300s e que com 1.800s de tratamento

praticamente toda a matriz tornou-se bainitica.
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ABSTRACT

The ultrahigh strength AISI 4350 steel, intended for aviation
applications, with medium-carbon low alloy content, has a complex
microstructure consisting of various phases, such as: bainite,
ferrite, retained austenite and martensite. Different multiphase
microstructures can be formed in this steel, with a predominance
of one of these phases, in function of the heat treatments selected
and applied. This work formed a microstructure with predominance
of bainite. Microstructural analysis was performed by optical
microscopy and to allow quantification of the phases was used the
triple chemical etching technique. In the triple chemical etching
reagents used were: 2% Nital, which highlights the microstructures
ferrite and austenite (clear phases) of the other phases (dark);
aqueous solution of 10% sodium metabisulfite, which identifies
the austenite (stage clear) separating it from other phases (dark);
LePera, to highlight the constituent M.A. (martensite and retained
austenite) which features a bright white appearance!™?. In turn,
it is known that the microstructure of the steel has a significant
influence on the mechanical properties, and this is dependent on
the heat treatment applied. This work aims to find a great time
for obtaining a bainitic ferrite structure. It was observed that the
bainitic transformation at 2800C is more effective for times greater
than 300s and that with 1.800s treatment virtually the entire array

became bainitic.
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microstructure.

Endereco para correspondéncia: Rosiane Castro Nogueira — UNESP - Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd — Av. Ariberto Pereira da Cunha, n.

333, Portal das Colinas — CEP: 12516-410 — Guaratingueta (SP) — Brasil
E-mail: rosiane_ctno@hotmail.com
Recebido em: 05/10/2012 Aprovado em: 12/01/2015

Rev. Bras. Apl. Vac., Campinas, Vol. 34, N°1, pp. 44-48, Jan.- Abr., 2015



Nogueira, R.C.; Abdalla, A.J.; Hashimoto, T.M.; Pereira, M.S.

INTRODUCAO

O microconstituinte bainitico, descoberto a menos de um século,
por volta da década de 1920, tem recebido especial atengdo, pois
algumas investigacdes cientificas recentes mostram que a estrutura
bainitica, pode ajudar a melhorar o desempenho de novos agos.

Hé uma crescente demanda pela produgao de uma ampla va-
riedade de agos bainiticos comerciais, incluindo-se entre estes os
de média até ultra-alta resisténcia, os resistentes a fluéncia, os ob-
tidos por resfriamento rdpido e os com ferrita acicular inoculada.
Estes acos tém sido projetados para atender a um amplo espectro
de aplicagdes, principalmente para fins estruturais®?.

Os agos temperados e revenidos foram, por algum tempo, pre-
feridos devido aos valores de resisténcia ser superiores, se compa-
rados aos agos bainiticos, porém a tecnologia moderna permite a
formagao de microestruturas bainiticas com elevados valores de
resisténcia.

Geralmente, a microestrutura bainitica requer para sua melhor
caracterizagdo microestrutural a utilizacdo da microscopia ele-
tronica por varredura, visto que esta estrutura é muito complexa
e bastante refinada, podendo ainda apresentar diferentes morfo-
logias (por exemplo, em forma de ripas, em forma de plaquetas,
nodular, colunar, etc.).

Atualmente, sabe-se que dentre as causas apontadas como res-
ponsaveis por impedir os agos bainiticos de apresentar uma alta
resisténcia estdo a presenca de carbonetos grosseiros, como a
cementita, e de blocos de austenita em sua microestrutura. A ce-
mentita, que é uma fase fragil, neste constituinte pode iniciar uma
trinca quando submetida a influéncia das tensdes, e esta pode
entdo se propagar para dentro da ferrita-bainitica sob condigdes
apropriadas de tensdo e temperatura®. Assim, uma possibilidade
de amenizar, sendo resolver completamente este problema ocorre
pela adi¢do de elementos de liga como silicio, o qual na quan-
tidade de 1,5%, em peso, de acordo com alguns trabalhos, pode
suprimir a precipitagdo de cementita a partir da austenita, durante
a formagdo da bainita, desde que a forca de arraste para a preci-
pitacdo seja reduzida quando a cementita absorve parte do silicio
presente na fase original®.

Em agos com altos teores de silicio (acima de 1%), a micro-
estrutura bainitica é constituida de finas placas de ferrita baini-
tica separadas por regides de austenita enriquecida com car-

bono, sendo também possivel encontrar a presenga parcial de

martensita’®). Estes acos recebem a denominagio de acos bainiticos
livresde carbonetos, easuamicroestrutura, bainiticacomposta, tem
demonstrado ser capaz de atingir a melhor combinagio entre re-
sisténcia e tenacidade, dentre os agos bainiticos que foram desen-
volvidos até a atual data e, portanto, apresentando um limite de
resisténcia a tragao que varia de 1600 MPa até 1800 MPa, manten-
do um alongamento total maior do que 10%?.

No entanto, uma etapa importante para o desenvolvimento des-
tas microestruturas especificas envolve os tratamentos térmicos
aos quais os agos sdo submetidos. Assim sendo, ¢ indiscutivel a
relevante contribui¢do que os tratamentos térmicos escolhidos e
aplicados podem oferecer, quando o interesse estd na determina-
¢d0 de percentuais adequados de bainita ou das demais fases, que
podem estar presentes: ferrita, austenita retida e/ou martensita.

Este trabalho tem por finalidade analisar a influéncia do tempo
de permanéncia do ago 4350, na temperatura de 280°C, para a for-
magao da estrutura bainitica. Os diferentes intervalos de tempo
utilizados exercem influéncia sobre a fragao volumétrica de bai-
nita que serd formada no ago. Esta altera¢do microestrutural terd

reflexos nas propriedades mecanicas.

MATERIAIS E METODOS

A Tabela 1 apresenta a composi¢ao quimica para o ago AISI
4350, produzido pela GERDAU (antiga Villares Metals S.A.) e for-
necido para esta pesquisa.

Tabela 1: Composigao quimica (% massa) para o ago AlSI 4350.

C Mn Si Cr Mo Ni P S
0,501 0,70 0,20 0,80 0,24 1,71 0,008 0,012

De acordo com a norma ASTM E8(10), foram confecciona-
dos os corpos de prova (CDP’s) do ago AISI 4350 para ensaios
de tragdo. A Fig. 1 mostra o desenho esquematico dos corpos
de prova.

Trés lotes de corpos de prova (CDP’s) foram submetidos a trés

diferentes rotas de tratamentos térmicos, sendo:

«  Rota A: o primeiro conjunto de CDP’s foi aquecido na
temperatura de austenitizagdo a 850°C por 900s em for-

no tipo mufla, e em seguida transferido para o forno em

Onde:

A=31,8mm, L =101,6 mm,

W =6,9mm, B=31,8 mm,
R=6,4mm, X=4 mm,

R

C=95mm,T=3,2mm.

Figura 1: Representagéo esquematica de um corpo de prova para ensaio de tragao.
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banho de sal, que se encontrava na temperatura de trans-
formagao bainitica de 280°C, onde permaneceu por 300s.

«  Rota B: o segundo conjunto de CDP’s foi também aque-
cido em 850°C por 900s em forno tipo mufla, e logo apos
transferido para o forno em banho de sal, que se encontra-
va na temperatura de transformacdo bainitica de 280°C,
onde permaneceu por 1800s.

«  Rota C: o terceiro conjunto de CDP’s foi também aqueci-
do em 850°C por 900s em forno tipo mufla, e depois foi
transferido para o forno em banho de sal, na temperatura

280°C, onde permaneceu por 5400s.

Em todo caso, para encerrar os tratamentos térmicos os trés
conjuntos de CDP’s foram submetidos a um resfriamento final
em agua.

O esquema da Fig. 2 ilustra os tratamentos realizado

Temperatura °C

A

850 | ©
35
[®)]
@
£
(0]
2
1800 5400 g
300
280 » " E
A B c |\ 3
o

Tempo (s)

Figura 2: Esquema das rotas de tratamentos térmicos realizadas
no aco AlSI 4350.

Posteriormente, foi realizada a caracteriza¢io microestrutural.
As amostras foram preparadas seguindo os procedimentos meta-
lograficos: corte, embutimento, lixamento (granulometria 220 a
1500 mesh) e polimento com suspensao de silica coloidal (OP-U).

Na seqiiéncia aplicou-se a técnica de triplice ataque, por meio

da qual foram utilizados os seguintes reagentes:

+  Nital 2% (2 mL de HNO, e 98 mL de alcool etilico PA),
onde as microestruturas contendo ferrita e austenita re-
tida, fases claras, se destacam das demais fases que apare-
cem escuras;

«  Solugdo aquosa de metabissulfito de sédio 10% (10% de
Na,§,0, diluido em 4gua destilada), em que a austenita
retida aparece com a cor mais clara, contrastando com as
demais fases escuras; e

«  Reagente LePera, que é uma mistura de duas solugdes, em
partes iguais: uma solugdo aquosa de metabissulfito de s6-

dio 1% com uma solugéo de acido picrico 4% diluido em
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etanol. Com este reagente a fase clara destacara o consti-
tuinte M. A. (martensita e austenita retida) das outras fases

que permanecem escuras?.

O critério utilizado para a escolha do tempo em que as super-
ficies das amostras deveriam permanecer expostas aos reagentes
quimicos para revelar as microestruturas, ou seja, o tempo de
ataque, foi determinado por observagdo visual: quando as su-
perficies atacadas revelavam um aspecto embacado (ou fosco) o
ataque era interrompido, pois a perda do brilho inicial do metal
mostrava que a agao do reagente ja havia produzido a reagao de-
sejada. Assim sendo, para estes reagentes quimicos averiguou-se
um tempo de ataque entre 8s a 10s.

As imagens foram obtidas, com o uso do microscdpio dptico, e
de acordo com a norma ASTM E-1382", procedeu-se a quantifi-
cagdo das fases presentes. Na captura e analises destas imagens fo-
ram utilizadas os softwares AxioVision Rel. 4.8 e Image J, a partir
de 20 imagens de cada tipo de ataque quimico, com um aumento
padréo de 200 vezes, foi possivel determinar a fracdo volumétri-
ca das fases presentes formadas como ferrita, bainita, martensita,

além da austenita retida.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Com o aquecimento até a temperatura de 850°C, a qual cor-
responde a regido de austenitizagao completa, todos microconsti-
tuintes que se encontravam presentes, no ago a temperatura am-
biente, sdo transformados em austenita’?.

Ap6s um répido resfriamento até a temperatura de 280°C,
temperatura isotérmica para a transformagao bainitica, na qual
as amostras permaneceram imersas no banho de sal, a austenita
progressivamente se transformou em bainita e o carbono exce-
dente enriqueceu a austenita residual.

Entretanto, no resfriamento final em agua, parte da austenita
presente também se transformou em martensita, ao ser resfriada
até a temperatura ambiente.

Com o aumento progressivo no tempo de permanéncia na tem-
peratura do banho de sal (280°C), hd uma redugéo na fragao volu-
métrica de austenita, que progressivamente se transforma em bai-
nita e hd uma pequena fragao de austenita retida que se estabiliza
na estrutura. Desta forma, reduz a formagdo de martensita que se
formaria durante o resfriamento final em dgua, pois hd uma redu-
¢80 na austenita disponivel para esta transformagcao.

Na Fig. 3 sdo mostradas as imagens obtidas por microscopia
oOptica apds realizagdo do ataque quimico com reagente nital 2%,
para as amostras submetidas as rotas de tratamentos térmicos A,
Be C, ja descritas.

Nas imagens da Fig. 3, as dreas claras, correspondem a0s consti-
tuintes ferrita e a austenita retida. A regido escura corresponde ao
percentual de bainita e martensita presente, porém se espera um
maior percentual de bainita, principalmente para os tempos de per-

manéncia mais longos, como sera notado ap6s os outros ataques.
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Figura 3: Imagens de microscopia 6ptica para as amostras do ago
AISI 4350, submetidas ao ataque quimico com reagente nital 2%:
(A) por 300s; (B) por 1800s; (C) por 5400 s (escala 25 um).

Por causa do suficiente enriquecimento de carbono ocorrido na
austenita, parte desta se estabiliza na temperatura isotérmica de
280°C, ndo sofrendo posteriormente transformag¢do em martensi-
ta durante o resfriamento final em dgua®.

A Fig. 4 mostra imagens obtidas por microscopia Optica, apos
o ataque com o reagente metabissulfito de sédio 10%. Por este
ataque a austenita retida é destacada dos demais constituinte por
apresentar-se com a cor clara.

Nota-se pelas imagens da Fig. 4 que apenas a austenita apresen-
ta-se com a cor branca, as outras fases aparecem com cores mais
escurasV. Por este ataque quimico se extrai a fracio volumétrica
de austenita retida. As imagens foram convertidas em escala de
cinzas para destacar a fase de cor branca.

A Fig. 5, monstra as imagens por microscopia dptica apos o
ataque com reativo LePera, para amostras submetidas aos trata-
mentos térmicos A, B e C.

Ao observar a Fig. 5, em todas as imagens, percebe-se a exis-
téncia de algumas dreas claras, que indicam a presenca do cons-
tituinte M.A. (martensita + austenita retida). As dreas em tom
de marrom mais escura, que correspondem a maior parte das
imagens da Figs. 5B e 5C, indicam a presenca da fase bainitica. A
tonalidade mais para o bege na Fig. 5A mostra a presenga predo-
minante de martensita, indicando que no tempo de 300s houve
pouca transformagido de autenita em bainita e a maior parte de
austenita na estrutura se transformou em martensita durante o

resfriamento final.

bl 34 & sy o it M
Figura 4: Imagens por microscopia éptica de amostras do ago AlSI
4350 apds ataque quimico com solugao aquosa de metabissulfito de
s6dio 10%: (A) por 300s, (B) por 1800s e (C) por 5400s (escala 20 pm).

Martensita + Austenita

THi;

.

Figura 5: Imagens pbr microscopia 6ptica de amostras do ago AlSI
4350 apds ataque quimico com o reativo LePera: (A) por 300 s; (B)
por 1800 s; (C) por 5400 s (escala 25 um).

Rev. Bras. Apl. Vac., Campinas, Vol. 34, N°1, pp. 44-48, Jan.- Abr., 2015

47



48

Andlise microestrutural de um ago AISI 4350 submetido a tratamentos térmicos para a formagéo de bainita

Com a aplicagdo da técnica de triplice ataque quimico e com 0 uso
do microscdpio dptico foram feitas as andlises estatisticas a partir de
20 imagens de cada tipo de ataque, para cada condigao de tratamento
estudada. Foi entdo determinada a fracido volumétrica das fases for-
madas como ferrita, bainita, martensita, além da austenita retida®.

Na Tabela 2, sdo apresentadas as fracdes volumétricas das fases
produzidas, para os trés conjuntos de corpos-de-prova (CDP’s) do
aco AISI 4350, apds aquecimento até a temperatura de austeniti-
zagdo de 850°C por 900s, com subseqiiente resfriamento e manu-
tengdo na temperatura isotérmica de transformagao bainitica de
280°C por 300s (Rota A), 1800 s (Rota B) e 5400s (Rota C).

Ao observar a Tabela 2, percebeu-se uma pequena quantida-
de de ferrita formada, a qual quando em quantidade significativa
pode propiciar uma melhoria na ductilidade do material, porém,
em contraposi¢do, hd uma redugdo nos valores de dureza e re-
sisténcia mecénica. Isto ocorreu porque durante os tratamen-
tos térmicos apos o aquecimento dos CDP’s na temperatura de
850°C, correspondente a regido de austenitizagiao completa, hou-
ve transferéncia destes CDP’s para outro forno em banho de sal
na temperatura de 280°C, temperatura correspondente a faixa de
transformacao bainitica, com o propdsito de propiciar um rdpido
resfriamento dos mesmos, o que inibiu a formagao de ferrita e
perlita nestas estruturas.

Pela analise da Tabela 2 constatou-se também através dos valo-
res encontrados, que o resfriamento até a temperatura de trans-
formagao bainitica de 280°C e, permanéncia nesta por diferentes
intervalos de tempo, permitiu a obten¢do de uma estrutura final
com o predominio de bainita, para os tempos de permanéncia de

1.800s e de 5.400s. Para o tempo mais curto de permanéncia houve

uma formagao de bainita reduzida (8,7%) com uma estrutura pre-
dominante martensitica que, por ser fragil, necessitaria passar por
um tratamento de revenido para melhorar a tenacidade.

Para as estruturas que se formaram nos tempos de 1800s e de
5400s, percebeu-se que as fragdes volumétricas das fases presen-
tes ndo apresentaram alteragdes significativas com o aumento do

tempo de transformagéo bainitica.

CONCLUSOES

A partir da andlise das informagdes apresentadas na Tabela 2,
é possivel deduzir, para o ago estudado, que a transformagéo bai-
nitica na temperatura de 280°C foi mais efetiva para os tempos
mais prolongados (1.800 e 5.400s). Para o tempo de 300s ocor-
reu a transformacdo de pequena parcela da austenita (8,7%) em
bainita, e assim, grande parte desta austenita transformou-se em
martensita durante o resfriamento final em agua. Para o tempo de
1.800s de permanéncia a 280°C praticamente toda a matriz do aco
ja havia se tornado bainitica.

Os tratamentos térmicos aplicados, também permitiram a for-
magdo de pequenas quantidades de ferrita e austenita retida, e
embora estes percentuais somados fiquem em torno de 10%, estas

fases podem contribuir para aumentar a ductilidade do material.
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Tabela 2: Fragoes volumétricas das fases ferrita, austenita retida, bainita e martensita, com os respectivos desvios padrao.

Rotas/Tempo (s) % Ferrita % Austenita retida % Bainita % Martensita
A-300s 1,8+0,9 8,6 0,9 8,7+0,9 80,9+0,9
B-1800s 1,4+0,2 8,7+0,2 81,6 +0,2 79+0,2
C-5400 s 1,4+0,2 9,0+1,9 82,7+1,9 6,9+1,9
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