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RESUMO

Este trabalho investiga os constituintes de um a¢o médio carbono e baixa liga
com estrutura bainitica/martensitica, obtida através de tratamento isotérmico em baixas
temperaturas, a 336 °C e 286 °C (préximas a temperatura de transformacgdo
martensitica), utilizando-se da microscopia dptica e de processamento metalografico
com os reagentes nital, LePera, LePera Modificado e solucdo aquosa a base de
metabissulfito de sédio, para andlise qualitativa e quantitativa das fases presentes. O
ataque quimico com nital foi eficiente na identificacdo da fase bainita, revelada com
coloracdo marrom escuro ou preta, porém tornou dificil a distincdo entre as fases
martensita e austenita retida. Da mesma forma, através do ataque quimico LePera foi
possivel a observacdo da fase bainita na coloragdo marrom escuro ou preta e o
constituinte martensita-austenita retida com tonalidade clara. O reagente LePera
Modificado mostrou-se mais eficiente do que o reagente LePera, principalmente para
estruturas constituidas quase que totalmente pela estrutura bainitica, apresentando
maior nitidez na identificacdo da fase bainita, revelada na coloracdo marrom, e do
constituinte formado pelas fases martensita e austenita retida (em tonalidade clara). O
ataque quimico com reagente a base de metabissulfito de sdédio permitiu a
caracterizagdo da austenita retida (observada em tonalidade branca). Também utilizou-
se o reagente Contorno de Grdo para revelar o contorno de grao da estrutura austenita,
formada previamente na zona de austenitizacdo. Uma combinacdo do reagente
Contorno de Grao e reagente nital permitiu a visualizacdo da nucleacdo e crescimento

das ripas da bainita a partir dos contornos de graos austeniticos.

PALAVRAS-CHAVE: caracterizagdo microestrutural, bainita, martensita, AISI
4340.
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ABSTRACT

This work investigated the microstructures of the medium carbon and low alloy
steel with mixed structure bainite/martensite, obtained through isothermal treatment in
low temperatures (close to the temperature of martensitic transformation) to 336 °C
and 286 °C, by optical microscopy and metallographic methods with the etchings nital,
LePera, LePera Modified and sodium metabisulfite reagent for qualitative and
quantitative analysis of the present phases. The etching with nital was efficient in the
identification of the bainite, revealed with brown darkness or black coloration;
however it turned difficult the distinction between the martensite and retained
austenite. In the same way, through the color tint etching with LePera reagent was
possible the observation of the bainite in the brown darkness or black coloration and
the martensite-austenite in the clear or straw-colored. Etching technique LePera
Modified was more efficient than the LePera, mainly for microstructure constituted
almost that totally for the bainitic structure, producing better color contrast in the
identification of the bainite, revealed in the brown coloration, and the martensite-
retained austenite (in white). The etching with sodium metabisulfite reagent allowed
the characterization of the retained austenite (appears as small bright white particles).
The Austenite Grain Boundary reagent was used to reveal the grain boundaries prior-
austenite. A combination of the Austenite Grain Boundary reagent and nital reagent
allowed the observation of the nucleation and growth of the laths of the bainite from

the grain boundaries prior-austenite.

KEYWORDS: microstructural characterization, bainite, martensite, AISI 4340.
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1. INTRODUCAO

Voltando-se para um mundo antigo, em uma breve descricdo cronoldgica da
Historia, percebe-se que o surgimento dos metais foi determinante no modo de vida da

nossa civilizacdo.

Ap6s 2.000 anos da descoberta do cobre e do bronze, o ferro passou a ser o novo
metal a ser utilizado. Existem indicios da ocorréncia e emprego deste material desde o
segundo milénio antes de Cristo. Por longo periodo, permaneceu raro e dispendioso e
seu uso sO foi estabelecido tempos depois, por volta de 1200 a.C., inicio da Idade do

Ferro (MILLER, 2002).

A principio, o uso do cobre, depois do bronze e, posteriormente do ferro, foi
difundindo-se pouco a pouco na evolugdo de culturas antigas, sem introduzir uma
brusca modificacdo. Em meados da Idade do Ferro até o final da Idade Média, o ferro
era feito em fornalha ou “forja para fiar o ferro”. Ocasionalmente resultava o aco,
conhecido como ‘“ago natural”. Porém, o que se obtinha de modo geral era o ferro doce
e solddvel, rico em escérias e impurezas. Considerado um metal raro, o ferro era
empregado basicamente para fabricacdo de ferramentas, armas e armaduras

(HISTORY OF FERROUS METALLURGY, 2008).

No final da era medieval, o emprego do ferro fundido, o uso do arame, cabos
metdlicos e de correias para transmissao mecanica, assim como o aperfeicoamento das
ligas metdlicas comecaram a mudar o cendrio, com grande contribui¢io ao

desenvolvimento de equipamentos técnicos.

Entretanto, foi a expansdo da Revolucdo Industrial que modificou totalmente a
metalurgia e o mundo. O uso de miquinas a vapor para inje¢do de ar em alto-forno,
laminadores, tornos mecanicos e o aumento de produgio transformaram o ferro e o aco

no mais importante material de constru¢do e outras inovacdes (BRAGA, 2003).
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No século XIX, ainda durante a Revolugao Industrial, o crescimento da inddstria
siderdrgica foi acelerado pelo imenso movimento de implantacao de redes ferrovidrias
na Europa, onde a producdo de ferro e aco surgia em uma escala nunca atingida

anteriormente.

A partir do século XIX, um constante crescimento da producio de aco pode ser
visto através dos anos. A marca de um milhdo de toneladas por ano foi atingida em
1876. Em 1926, j4 eram produzidos cerca de 100 milhdes de toneladas/ano (BRAGA,
2003).

A atual demanda mundial do aco deve ainda apresentar grande crescimento.
Segundo IISI - International Iron and Steel Institute (2006), o consumo global do ago
deverd aumentar de 1.132 milhdes de toneladas, registradas em 2005, para cerca de

1.201 milhoes em 2010.

Dentro deste contexto, ndo seria surpresa constatar a existéncia de infinitas
frentes de trabalho que investiram em desenvolvimento tecnoldgico e pesquisa

cientifica voltados ao aprimoramento das propriedades e aplicacdes do ago.

Inovagdes tecnoldgicas buscam a substituicio de processos convencionais, no
sentido de modificar a microestrutura do material por meio de variacdes de
composi¢cdo quimica, por processamentos térmicos ou termomecanicos, visando um
aperfeicoamento das inimeras caracteristicas apresentadas pelos diferentes tipos de
acos, tais como: maior resisténcia mecanica, maior resisténcia a fadiga, menor peso e

custo, atendendo as exigéncias especificas do setor produtivo industrial.

Das modifica¢des advindas de novos processamentos, um dos grandes desafios
deparados é o conflito entre resisténcia mecanica e tenacidade, propriedades

tipicamente excludentes.
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Nas ultimas décadas, observando-se pontos notdveis da evolucdo dos acos,
percebem-se o reconhecimento da baixa tenacidade e baixa soldabilidade como fatores

limitantes ao desempenho do material.

Frente a importancia de obterem-se maiores niveis de resisténcia do aco, sem
grandes perdas na tenacidade, grande foco foi dado ao tamanho do grao da
microestrutura do material, com conseqiiente desenvolvimento de agos com
granulacdo mais fina (SILVA; MEI, 2006). Aumentos adicionais de resisténcia
puderam ser obtidos nos agos de granulacdo fina através de endurecimento por
precipitacdo, por meio da formacdo de carbonetos de vanddio, nidbio e titdnio
(SILVA; MEI 2006). Além disso, a implanta¢do de tratamentos termomecanicos, 0s
quais efetuam significativas deformagdes em temperaturas inferiores a temperatura de
recristalizacdo, puderam proporcionar, ainda mais, o refinamento do grao (BARANI;

ROMANO; PONGE; RAABE, 2006).

A adicdo intencional de elementos de liga propiciou aperfeicoamentos
significativos nas propriedades do aco, dando origem aos chamados agos microligados.

Porém, a adicdo destes elementos correspondeu a considerdvel aumento de custo.

Com o surgimento da solda, estabeleceu-se a necessidade do controle do teor de
microligas. Com relagdo a composi¢do quimica, segundo Hashimoto (2004), houve
uma tendéncia mundial de diminuir a quantidade de elementos de liga e também do

teor de carbono.

Com a redugdo do teor de carbono, visto considerdvel vantagem em relagdo a
soldabilidade do material, o teor de manganés foi aumentado, para compensar a perda

da resisténcia, surgindo os acos C-Mn.

A evolucdo metaldrgica provocada por mecanismos de refino do grdo e a
maximiza¢do do aproveitamento de elementos de liga conduziram excelentes

resultados de propriedades mecanicas, amplamente aplicadas na produgio de agos para
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tubulacdes (como oleodutos e gaseodutos), vasos de pressdo, construcdo naval,

construgdo automotiva etc.

A pesquisa e desenvolvimento tecnoldgico dos acos IF (Interstitial-Free), livre
de intersticiais, iniciou-se na década de 70 (ELIAS; HOOK, 1970), com o objetivo de
desenvolver chapas de aco com maior conformabilidade e soldabilidade. A estratégia
adotada para elaboracdo destes acos foi a reducdo dos teores de intersticiais (para
niveis na ordem de 15-20 ppm de C e 20-30 ppm de N) e a remocao destes elementos
de solugdo por meio da formagdo de compostos estaveis, através da captura promovida
por elementos adicionados intencionalmente, como Nidbio ou Titanio. Embora a
eliminacdo de intersticiais tenha sido extremamente bem sucedida no desenvolvimento
de acos com excelentes propriedades de conformacdo, a resisténcia mecanica destes

acos era bastante baixa (SILVA; AVILLEZ, 2004).

Ainda na década de 1970, motivado pela demanda de diversos setores industriais,
principalmente pelo setor automobilistico, surgiram novos desenvolvimentos de acos,
com foco em alta resisténcia e ultra-alta resisténcia, para estruturas e aplicacdes de

maior responsabilidade.

Esforcos para se atingir condi¢Oes de alta resisténcia, aliada a alta ductilidade e
conformabilidade, permitiram o desenvolvimento dos agos bifdsicos (Dual-Phase
Steels), obtidos através de tratamentos térmicos intercriticos, baseado no conceito de
reforcamento por fibras, na combinacio das fases ferrita e martensita, consistindo na
dispersdo, em forma de ilhas, de uma fase dura, a martensita, em uma macia matriz

ferritica (SPEER, 2005).

Uma atraente gama de aplicacdes vem sendo exploradas pela utilizacdo de acos
multifasicos com efeito TRIP (Transformation Induced Plasticity) (ZHANG; LI; FU;
KRIZAN; COOMAN, 2006; HUO; LONG; ZHOU; LI, 2006; WANG; HUANG;
RONG; WANG, 2006). Quanto ao aspecto microestrutural, estes agos consistem de

uma matriz ferritica continua com dispersdo de segunda fase, de outros constituintes,
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como a bainita e a martensita (PEREIRA, 2004). Esses agos, com plasticidade
induzida por deformagdo, contém austenita retida, que é metaestdvel a temperatura
ambiente, mas que se transforma em martensita, induzida por uma deformagdo. Uma
chapa de aco, por exemplo, estard sujeita a maior resisténcia apés uma conformacao,
ou ainda, um automdvel que utilize aco com esta tecnologia, apresentard um

conveniente aumento de resisténcia durante uma colisdo (SPEER, 2005).

Caracterizados por apresentarem alta conformabilidade, alta capacidade de
absorcdo de energia e deformacdo, os acos do tipo Complex Phase (CP) representam
uma transicdo para acos de ultra-alta-resisténcia, exibindo niveis de resisténcia a tragao
na ordem de 800 MPa. Bastante similares aos acos TRIP, sd@o obtidos por meio de
tratamentos isotérmicos em temperaturas intermedidrias, formando estruturas muito
finas de ferrita e outros constituintes, reforcados por finos precipitados, visto a adi¢io
de pequenas quantidades de nidbio, titdnio e vanddio (IISI — INTERNATIONAL
IRON AND STEEL INSTITUTE, 2006).

Principalmente pelo desenvolvimento da industria aerondutica e aeroespacial, foi
gerada maior demanda por acos de ultra-alta-resisténcia, onde relevantes
caracteristicas sdo requeridas do material, tais como, elevados niveis de tensdao de
escoamento, tenacidade, resisténcia a fadiga e aceitdvel soldabilidade (SILVA; MEI,
2006). Classificados como de ultra alta resisténcia, os agos martensiticos sio
produzidos a partir da fase austenitica pelo rdpido resfriamento, transformando
praticamente toda a austenita em martensita. Esta estrutura pode também ser
desenvolvida posteriormente a estampagem, por tratamento térmico. Empregados na
industria aeroespacial em fixadores de alta resisténcia, carcagas de motores e misseis,
estruturas de trens de aterrissagem e outros, os agos martensiticos exibem alta
resisténcia, atingindo niveis de tensdao de escoamento superiores a 1700 MPa. Elevada
resisténcia mecanica depende fundamentalmente do teor de carbono (IISI -

INTERNATIONAL IRON AND STEEL INSTITUTE, 2006).
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A Figura 1.1 exibe as curvas de resfriamento utilizadas na obten¢ao destes novos
tipos de acos e representa, de forma simplificada, as variagdes de microestruturas que

caracterizam estes materiais.
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Figura 1.1. Curvas de resfriamento e evolugdo das microestruturas na producio de Acos Avangados de Alta
Resisténcia. (Mart: acos martensiticos; DP: Dual-Phase; TRIP: Transformation Induced Plasticity; CP: Complex
Phase) (ARMCO, 2006).

Evidentemente, a maior contribui¢do deste leque de novos tipos de agos no
mercado foi dada pela inddstria automobilistica, grande incentivadora do projeto
ULSAB (Ultra-Light Steel Autobody). O projeto ULSAB trata-se de um consdércio
internacional envolvendo usinas siderurgicas de diversos paises, visando a criagdo de
uma carroceria para veiculo ultra leve, o qual obteve resultados bem sucedidos em

pesquisa e avango tecnoldgico, sobretudo no desenvolvimento de novos produtos.

A Figura 1.2 mostra uma classificacdo dos niveis de resisténcia em funcido do
alongamento de diversos agos inseridos dentro do conceito de classificacdo de acos
avancados de alta resisténcia para componentes automobilisticos, utilizados pelo

projeto ULSAB.
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Figura 1.2. Acos de alta resisténcia, conforme conceito de classificacdo do projeto ULSAB (ARMCO, 2006).

Pesquisadores (BHADESHIA, 2005a, BHADESHIA, 2005b; CABALLERO;
BHADESHIA, 2004; CABALLERO; BHADESHIA; MAWELLA; JONES; BROWN,
2001) mostraram relevantes contribui¢des, envolvendo estruturas bainiticas, numa
continua busca de processos e variagdes de microestruturas que venham a aperfeicoar
ainda mais a relagcdo entre alta resisténcia e alta tenacidade dos acos. Nessas pesquisas,
constatou-se que € possivel produzir uma estrutura bainitica muito resistente, com
limites de resisténcia na ordem de 2500 MPa em tracdo, apresentando alta dureza
(600-670 HV) e com excelente tenacidade (acima de 30-40 MPa m & ). Obtida por
meio de transformacao isotérmica em temperaturas extremamente baixas, proximas de
125-200 °C, a Bainita Dura (Hard Bainite) consiste em uma mistura de apenas duas
fases: a bainita e a austenita retida enriquecida de carbono. Uma das estruturas
indesejdveis neste processo € a cementita que, nos acos de alta resisténcia, ajudam a
nuclear trincas e vazios. Porém, a cementita € eliminada da microestrutura pela adicdo
de cerca de 1,5 % de silicio. (GARCIA-MATEO; CABALLERO; BHADESHIA,

2003). Ainda estao em andamento outros estudos sobre este ago.

Diante do espetacular cendrio da evolucdo dos agos, mostrada até agora, torna-se
desafiador investir em outros estudos que venham a contribuir com mais uma parcela

de pesquisa que agregue ao conhecimento cientifico.
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Pode-se considerar que os significativos efeitos da microestrutura, nas
propriedades fisicas e mecanicas dos acos, fazem da investigacdo microestrutural uma
necessidade para entendimento e aperfeicoamento de suas propriedades e que
apresenta importancia fundamental na pesquisa € no desenvolvimento de novos tipos

de acos.

Também se percebe a importancia das estruturas bainiticas e martensiticas em
acos, as quais mostram caracteristicas e propriedades extremamente atraentes para a
aplicacdo industrial, assim como um leque de novas categorias de agos envolvendo

ambas as estruturas.

Dessa forma, baseado no conceito de baixas temperaturas de transformacao na
obtencdo da estrutura bainitica, somado a atraente caracteristica da microestrutura
martensitica em fornecer alta resisténcia ao material, a obten¢ao de um tipo de aco que
associe ambas as microestruturas representa uma alternativa importante, tendo em
vista que estas estruturas podem aumentar a resisténcia do material, mantendo bom

nivel de tenacidade.
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1.1. OBJETIVOS

Em uma vasta pesquisa bibliografica, € notdria a escassez de trabalhos cientificos
que enfoquem atencdo na caracterizacdo microestrutural de acos que consistam na
combinacgdo de estruturas bainiticas e martensiticas, principalmente quando formadas
em temperaturas mais baixas, préximas ao inicio de transformac¢do martensitica. Esta
lacuna, no conhecimento destes acos, é que se pretende preencher por meio desta

pesquisa.

Portanto, este trabalho tem como objetivo a caracterizagdo microestrutural, via
microscopia Optica, de um aco com médio teor de carbono e baixa liga, submetido a
tratamentos isotérmicos que permitam a coexisténcia das estruturas bainitica e
martensitica, com formacdo da bainita em baixas temperaturas de transformacdo. A
caracterizagdo serd realizada através de identificacdo e quantificacdo das fases

presentes, analisando-se especialmente a morfologia e a fragdo volumétrica.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. ACOS ESTRUTURAIS

O grande avanco de novos materiais concorrentes do ago, como o pléstico e o
aluminio, incentivou a industria sidertrgica a promover melhorias nos produtos de
aciaria, envolvendo processos de fabricacdo e alteracdes na composicdo quimica dos
materiais, que os tornassem cada vez mais resistentes mecanicamente. O aumento da
resisténcia do ago possibilitou uma redugdo de peso dos produtos finais e,
consequentemente, expressiva reducdo de custo. Tal evolucdo favoreceu a utilizagdao

do ago, recolocando-o como um material competitivo frente a crescente concorréncia.

Os chamados acos estruturais simbolizam parte desta importante evolugio, pois

representam a execucdo de pecas e produtos com menor peso e custo.

Quando mencionado o termo acgos estruturais, imediatamente relaciona-se a
estruturas fixas de grande porte, como edificios ou pontes, mas deve-se observar que
tal conceito estende-se também a estruturas méveis. Portanto, os acos estruturais sio
amplamente empregados na constru¢do civil, em veiculos de transporte, em
equipamentos ferrovidrios, navais, aeronduticos, etc. (CHIAVERINI, 1990). Os
principais requisitos para os acos destinados as aplicacdes estruturais sdo: alta tensdo
de escoamento, consideravel tenacidade, boa soldabilidade, boa conformabilidade e

baixo custo.

Os agos carbono comuns, simplesmente laminados, sem tratamentos térmicos,
sdo plenamente suficientes para atender as condicdes exigidas pela maioria das
aplicacdes nos segmentos mencionados. Estes constituem porcentagem notdavel dentro
do grupo de acos para fins estruturais. Entretanto, para certas aplicagdes, existe a

necessidade de caracteristicas especificas.
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A principio, podem ser considerados alguns tipos fundamentais de acos para fins
estruturais: os acos estruturais perliticos laminados, com resisténcia ao escoamento
entre 275 e 345 MPa, conhecidos comercialmente como agos de alta resisténcia ou
acos de alta resisténcia e baixa liga; os agos de alta resisténcia e baixa liga
microligados, com propriedades que resultam da combinacio de adicdo de elementos
de liga e laminacdo controlada; os agos-carbono, normalizados ou temperados e
revenidos, que apresentam resisténcia ao escoamento entre 290 e 690 MPa e os agos
de baixa liga temperados e revenidos, com resisténcia ao escoamento entre 552 e

758 MPa (AMERICAN SOCIETY FOR METALS - ASM, 1985).

Ainda dentro do contexto de agos estruturais, t€ém sido desenvolvidos os acos de
ultra alta resisténcia, capazes de atingir resisténcia ao escoamento superior a

1.380 MPa (SILVA, MEI, 2006).

2.1.1. Acos carbono

Segundo Souza (2001), os acos carbono sdo geralmente utilizados quando ndo
existem requisitos de resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo muito severas, ou
quando a temperatura de utilizacdo do ag¢o ndo seja muito elevada. O custo
relativamente baixo e a pequena exigéncia de tratamentos elaborados para a sua

producdo, tornam a aplica¢do do ago carbono extremamente vantajosa.

Os acos carbono apresentam em sua composi¢ao apenas quantidades limitadas de
alguns elementos como silicio, manganés, cobre, enxofre e fésforo. Outros elementos
podem existir em quantidades residuais, que permanecem em sua composicao

decorrentes do processo de fabricacdo.

Uma das maneiras de classificar os acos € por meio de sua composicdo quimica,
especificamente pelo teor de carbono presente. Sendo assim, os acos baixo carbono

possuem no maximo 0,30% de carbono, os acos médio carbono entre 0,30% e 0,60%
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de carbono e os acgos alto carbono possuem 0,60% a 1,00% de carbono (SOUZA,
2001).

Os acos de baixo carbono possuem baixa resisténcia e dureza e, em
compensacdo, proporcionam alta tenacidade e ductilidade. Sdo geralmente aplicados
em chapas automobilisticas, perfis estruturais, placas para producdao de tubos,

construgao civil, pontes, etc. Estes acos, normalmente, ndo sdo tratados termicamente.

Segundo Chiaverini (1978), os agos médio carbono possuem uma quantidade de
carbono suficiente para a realizacdo de tratamentos térmicos de témpera e
revenimento, embora seus tratamentos térmicos necessitem ser realizados com taxas
de resfriamento elevadas e em se¢des finas para serem efetivos. Possuem maiores
resisténcia e dureza e menores tenacidade e ductilidade do que os agos baixo carbono.
Sao utilizados em rodas e equipamentos ferrovidrios, engrenagens, virabrequins e
outras pecas de maquinas que necessitam de elevada resisténcia mecanica, resisténcia

ao desgaste e tenacidade.

Os acos de alto carbono apresentam menor ductilidade entre os acos carbono,
porém possuem alta resisténcia e dureza. Na maioria das vezes sdo utilizados no estado
temperado ou revenido. Normalmente aplicados na fabricacio de talhadeiras, folhas de

serrote, martelos e facas.

Em geral, considera-se que um aco carbono ndo contenha mais que 1,65% Mn,
0,30% Si, 0,040% P e 0,050% S. Se a porcentagem de elementos adicionados
excederem esses teores maximos, serdo considerados como elementos de liga que irdo

atuar em fungdes especiais no ago, atribuindo a estes caracteristicas especificas.
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2.1.2. Acos-liga

Para proporcionar melhores propriedades mecanicas, conforme a necessidade de
cada aplicagdo, quantidades de elementos de liga podem ser adicionados
intencionalmente ao ago carbono. Dessa forma, surgem os chamados acos-liga que, de
acordo com a quantidade de elementos acrescentados em sua composi¢cdo, podem ser

classificados como agos de baixa, média ou alta liga.

Nestes acos, os seguintes elementos podem ser incorporados: manganés, silicio,
niquel, cromo, molibdénio, vanddio, niébio, boro, aluminio, titdnio, tungsténio,
cobalto, cobre, zirconio, chumbo, etc. Tais elementos atuam de forma diferenciada e
seus principais efeitos provocam alteracdoes de propriedades mecanicas, tais como
aumento de resisténcia, aumento da dureza, melhoria da temperabilidade, melhoria na

tenacidade e usinabilidade e aumento da resisténcia a oxidagdo, a corrosdo e a abrasao.

O aperfeicoamento dos agcos por meio da influéncia destes elementos se da pela
alteragcdo de sua microestrutura através de diversos mecanismos, inclusive envolvendo
tratamentos térmicos e termomecanicos. De modo geral, alguns desses elementos
podem formar solucdes s6lidas ou compostos intermetdlicos (que atuam no aumento
de resisténcia do material); alterar a temperatura de ocorréncia de transformacgdo de
fase; alterar a solubilidade do carbono na ferrita e austenita; alterar a velocidade de
reacdo da decomposicdo da austenita e alterar a velocidade de solubilizacdo da

cementita na austenita (SOUZA, 2001).

Os acos-liga tratados termicamente, geralmente possuem melhores caracteristicas
que a classe de acos carbono, essencialmente melhor endurecibilidade, e podem

promover alta resisténcia e boa tenacidade, principalmente em seccdes mais grossas.

A adicdo de elementos de liga, porém, pode apresentar algumas desvantagens:

baixa soldabilidade, maior dificuldade de tratamentos térmicos em alguns casos e
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geralmente tornam o aco mais caro que os acos carbono e os acos de alta resisténcia e

baixa liga (ARBL).

2.1.3. Acos de ultra-alta resisténcia

Motivado pelo crescimento e demanda da inddstria aerondutica e aeroespacial,
foram desenvolvidos os acos de ultra-alta resisténcia, com tensdo de escoamento
superior a 1400 MPa, razodvel alongamento (14 % em 50 mm de didmetro) e
considerdvel soldabilidade. O emprego desses acos, inicialmente utilizados para
carcagas de foguetes e misseis, logo se expandiu para outros setores da engenharia.
Atualmente, sdo também utilizados para tubulacdes, vasos de pressdo, equipamentos

de transporte e outros (SILVA; MEI, 2006).

Na indistria aeroespacial, esses acos sdo empregados em fixadores de alta
resisténcia, carcacas de motores e misseis, estruturas de trens de aterrissagem, €ixos,

parafusos, pinos e molas.

Dentro da categoria de agos de ultra-alta resisténcia, a familia de acos de médio
carbono e baixa liga, tem sido foco em varias pesquisas (TOMITA; OKABAYASHI,
1985; SAEGLITZ; KRAUSS, 1997; LEE; SU, 1999; BABU et al., 2006;
RODRIGUES-MARTIN et al, 2006), na busca incansivel de melhores niveis de
resisténcia conciliada a considerdvel nivel de tenacidade, ja4 que o maior inconveniente

do aumento da resisténcia nesses acos € a perda de tenacidade.

Um exemplo é o ago AISI 4340 (AISI — American Iron and Steel Institute), que
fol modificado com adi¢des de elementos de liga como molibdénio, vanédio, e silicio,
chegando a atingir niveis de resisténcia na ordem de 2100 MPa. Este aco modificado,
denominado aco AISI 300M, é considerado uma evolugcdao do ago AISI 4340, pois
representa um aperfeicoamento no que diz respeito a tenacidade (atribuido
principalmente pelo alto teor de silicio), além de proporcionar maior temperabilidade,

maior endurecimento por solucdo sdlida e melhor resisténcia mecanica a altas
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temperaturas (TOMITA; OKAWA, 1993; ASM, 1985). E razodvel observar que a

adicao desses elementos ao aco certamente aumentam o custo final do material.

2.1.4. Acos AISI/SAE 4340

O aco AISI/SAE 4340 (SAE - Society of Automotive Engineers) é usado
comercialmente desde 1955 como um agco de alta resisténcia. Atualmente, é
empregado em aplicagdes estruturais criticas, nas industrias aeroespacial e de energia
nuclear (LIU; BHOLE; NORTHWOOD, 2003). Outras aplicacOes deste ago podem ser
citadas, como parafusos, pinos e elementos de fixacdo em geral; engrenagens, pinhdes,

eixos e componentes de maquinas, bielas e virabrequim para motores.

O aco AISI/SAE 4340 combina profundo endurecimento (alta temperabilidade)
com alta ductilidade, elevada resisténcia e razodvel tenacidade, além de apresentar boa
soldabilidade. Possui alta resisténcia a fadiga, e € frequentemente empregado em

severas condi¢des de servico, sujeitas a cargas altas. Também é aplicado onde ¢é

requerida alta resisténcia em pecas grandes e sec¢des mais grossas.

Este aco ultra-resistente pode atingir valores de resisténcia na ordem de
1900 MPa quando devidamente temperado e revenido a 200-230 °C. Na Tabela 2.1

estdo representadas as propriedades mecanicas tipicas de um aco AISI/SAE 4340.
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Tabela 2.1. Propriedades mecanicas tipicas de um aco AISI/SAE 4340 (temperado em 6leo na temperatura de
845 °C) (ASM, 1985).

Temperatura Resisténcia Tensdo de Alongamento Reducdo  Dureza Dureza

Revenimento 2 Tragio  Escoamento em 50 mm  de Area HB HRC

°0) (MPa) (MPa) (%) (%)

205 1.980 1.860 11 39 520 53
315 1.760 1.620 12 44 490 50
425 1.500 1.365 14 48 440 46
540 1.240 1.160 17 53 360 39
650 1.020 860 20 60 290 31
705 860 740 23 63 250 24

2.1.5. Diagramas de transformacao isotérmica e de resfriamento continuo

A microestrutura resultante da transformacao de fase tem um papel fundamental
na obtencdo de propriedades mecénicas de acos, principalmente acos com alta
resisténcia tratados termicamente, na maioria das vezes por t€émpera e revenimento. Os
varios constituintes dos agos ja sdo conhecidos, como a ferrita, perlita, bainita e
austenita. Na pratica, a microestrutura resultante dessa transformacao pode ser de uma
s6 fase, como por exemplo, martensitica ou bainitica, ou pode ser mista, compondo
duas ou mais fases. CombinacOes destas estruturas sdo responsdveis por atribuir

diferentes caracteristicas ao material.

Para acompanhar a formacdo dos constituintes em um aco, torna-se de suma
importancia a utilizacdo das curvas TTT (Temperatura, Tempo, Transformagio) do
material de interesse. As curvas TTT sdo subdivididas em: ITT (referente ao termo em
inglés Isothermal, Time, Transfomation) para transformacdo isotérmica e CCT

(Continuous Cooling Transformation) para transformacgdo por resfriamento continuo.

A obtenc¢do das curvas TTT ¢ feita utilizando-se um dilatbmetro, equipamento
que mede a variagdo do comprimento da amostra em funcdo da dilatagdo ou contragdo

térmica na transformacdo de fase. As transformacdes de fases resultam, normalmente,
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em novas fases com densidades diferentes da fase original. Dessa forma, implicam em
contragdo ou expansao da amostra devido as diferentes estruturas, sendo detectadas

pelo dilatometro.

Geralmente, para agos comerciais, os diagramas ITT e CTT sdo encontrados na
literatura. Na Figuras 2.1 estd representado um diagrama ITT para o aco AISI 4340,

material de interesse neste trabalho.

and |

Temperatura (°0)

100 — M
o | | | | |
1 10 108 10f 104 107 108
Tempo (s)

Figura 2.1. Diagrama de transformacao isotérmica para um aco AISI 4340: A, austenita; B, bainita; P, perlita; M,
martensita; F, ferrita (CALLISTER, 2002).
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2.2. ESTRUTURAS BAINITICAS

2.2.1. Introducio

A denominacdo da microestrutura ‘“bainita” trata-se de uma homenagem a
brilhante pesquisa de E. C. Bain que, na década de 30, com a colaboracdo de
Danvenport, desenvolveram pioneiro estudo e caracterizacdo da microestrutura
bainitica, por meio da observacdo da transformacdo isotérmica da austenita

(BHADESHIA; CHRISTIAN, 1990).

Desde entdo, volume considerdvel de informacao sobre a estrutura bainitica foi-
se acumulando através dos anos, e continua despertando grande interesse na

metalurgia.

No resfriamento de um aco, a bainita refere-se a microestrutura resultante da
decomposi¢do da austenita em temperaturas acima da transformacdo martensitica e
abaixo da reacgdo perlitica (HONEYCOMBE, 1985; EDMONDS, 1995). Na Figura 2.2
¢ ilustrado esquematicamente um diagrama TTT mostrando a regido de transformacao

bainitica em um aco.
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Figura 2.2. Representacdo esquemdtica de um diagrama TTT de um aco eutetdide, ilustrando a regido de
transformac@o da bainita (CALLISTER, 2000).

A transformacdo perlitica ocorre em temperaturas entre 550 °C e 720 °C. E
essencialmente considerada uma transformacdo de altas temperaturas enquanto a
formacdo da martensita ocorre em transformagdes a baixas temperaturas (que variam

de acordo com a composi¢cdao quimica do material, ocorrendo entre 150 °C e 220 °C

para um aco com composicio eutetdide).

A principio, a bainita pode ser obtida por transformacgdo isotérmica a partir de
qualquer ago, porém, em agos contendo elementos de liga que retardem a reagdo da

ferrita e da perlita, a bainita pode ser obtida por resfriamento continuo (HASHIMOTO,

2004).
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A presenca destes elementos de liga no aco € responsdvel pelo deslocamento da
transformagdo perlitica para tempos mais longos, permitindo a ocorréncia da
transformagdo bainitica, j4 que as transformacdes perliticas e bainiticas sdo
concorrentes. Dependendo da velocidade de resfriamento, normalmente a bainita ndo
ird se formar quando um ag¢o ao carbono (ou uma liga com composicao eutetédide) for

resfriado continuamente até a temperatura ambiente.

2.2.2. Aplicacgoes

Muitos anos se passaram desde o trabalho de Bain e Danvenport até a efetiva
exploracdo comercial de acos bainiticos, na década de 40. Houve uma inicial
dificuldade para obtencdo de acos com estrutura totalmente bainitica, j4 que a
transformacdo isotérmica era considerada impraticdvel em escala comercial, existindo

uma preferéncia, pela inddstria, por tratamentos de resfriamento continuo.

Nesta época, existia clara preferéncia pelos acos martensiticos, e quase nada se
ousava em relacdo aos agos bainiticos. A morfologia dos acos martensiticos foi
particularmente bem caracterizada nos anos 40. Conferéncias internacionais eram
dedicadas exclusivamente a transformacdo martensitica, que comparada a
microestrutura e propriedades da bainita, sdo muito menos complexas (BRAMFITT;

SPEER, 1990; SCHASTLIVTSEV, 2005).

Também, a presenca de precipitados associadas a estrutura bainitica
aparentemente nao atribuia ao aco bainitico melhores caracteristicas, para que pudesse
concorrer com o aco martensitico temperado e revenido, bem conhecido e que

dominava o mercado de acos de alta resisténcia nesta época.

Somente com o inicio da utilizagdo de acos de baixo carbono contendo boro ou
molibdénio, que acos com estrutura totalmente bainitica puderam ser produzidos em
escala comercial por meio de tratamentos térmicos de resfriamento continuo

(BHADESHIA, 2001).
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Atualmente, os agos bainiticos sdo amplamente aplicados em estruturas que
demandam alta resisténcia. Acos bainiticos contendo Ni-Cr-Mo ou Cr-Mo (por
exemplo, HY-80) sdo preferencialmente aplicados em placas e pecas forjadas com
grandes dimensdes, tais como ntcleos de reatores e componentes de vasos de pressao.
Acos bainiticos de baixo teor de carbono, contendo Cu-Ni-Cr-Mo (como a classe
ASTM A710) sdo apropriados para constru¢do naval. Acos Cr-Mo-V e Ni-Mo-V sao
indicados para pecas forjadas como rotores de turbina a vapor (BRAMFFIT E SPEER,
1990). Largamente utilizados, os agos liga, como AISI 4340, sdo também produzidos
com microestrutura bainitica em aplicacdes estruturais criticas na industria

aerondutica, aeroespacial e de energia nuclear (LIU; BHOLE; NORTHWOOD, 2003).

Em pesquisa realizada por Bhadeshia (2005) foram apresentados agos bainiticos
de alto desempenho utilizados em trilhos e blindagens, conforme ilustrado na Figura
2.3. Neste novo desenvolvimento, os carbonetos precipitados na bainita, que
geralmente sdo prejudiciais as propriedades do material, s3o suprimidos por meio da
adicdo de quantidades suficientes de silicio, gerando uma microestrutura de bainita
livrte de carbonetos e austenita retida enriquecida de carbono. Essa combinacio
proporciona ao aco excelente resisténcia (na ordem de 1200 MPa) e destacidvel

tenacidade.
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Figura 2.3. Exemplos de aplicagdes de agos com microestrutura constituida de bainita livre de carbonetos.
(a) Torpedo transportador de 300 toneladas. (b) Trilhos de ferrovia na Suiga de ago bainitico livre de carbonetos
(c) Ferrovia Nacional da Franca usando trilhos com ago bainitico livre de carbonetos (BHADESHIA, 2005).

2.2.3. Definicao e terminologia

A bainita pode apresentar-se em duas, trés ou mais formas, pois possui uma
natureza complexa, motivo pelo qual ainda ndo se alcangou um total conhecimento das

suas caracteristicas e reacdes (YANG; FANG, 2005).

Segundo Bhadeshia (2001), numa tentativa de generalizar a definicdo da bainita,
a descri¢do mais apropriada da microestrutura consiste em uma mistura nao lamelar de
ferrita e carbonetos, que podem ser classificados em dois tipos principais: bainita

superior e bainita inferior.

Tanto a bainita superior quanto a bainita inferior formam agregados de pequenas
placas ou ripas (subunidades) de ferrita. A essencial diferenca entre elas é a

distribui¢do dos carbonetos precipitados.
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Os carbonetos na bainita superior frequentemente formam alongadas particulas
entre as ripas de ferrita bainitica. Enquanto na bainita inferior, os carbonetos tendem a
precipitar no interior da ripa de ferrita bainitica, em angulo inclinado a direcdo

principal de crescimento dessas ripas (eixo longitudinal) (HEHEMANN, 1973).

O grande volume de trabalhos publicados sobre a estrutura bainitica nio foi
suficiente para esclarecer totalmente suas transformagdes. Sua morfologia pode variar
apreciavelmente em fungdo do teor de carbono, fato que pode ainda ser complicado
pelo efeito dos elementos de liga (PICKERING, 1967). Deve-se considerar também
que as estruturas bainiticas sdo produzidas por transformagdo isotérmica ou
resfriamento continuo. Neste caso, embora os mecanismos de transformag¢do nao sejam
necessariamente diferentes, as microestruturas produzidas apresentam caracteristicas

especificas (HASHIMOTO, 2004).

Os termos bainita superior e bainita inferior sdo originalmente usados para
descrever a microestrutura bainitica obtida por transformagdes isotérmicas e segundo
Bramfitt e Speer (1990), esta terminologia € bastante inadequada para descrever as

diferentes estruturas que podem ser obtidas durante o resfriamento continuo.

As microestruturas produzidas na regido dos diagramas de resfriamento continuo
sdo bastante complexas e resultam de um crescimento da estrutura ferrita com
morfologia acicular associada com um segundo constituinte que pode consistir de
carbonetos, martensita e/ou austenita, dependendo do estado de supersaturacdo em
carbono da austenita, da velocidade de difusdao do carbono e da composi¢do do aco

(BRAMFITT; SPEER, 1990).

Dessa maneira, outras formas de bainita, além das variacdes cldssicas de bainita
superior e inferior, podem ser encontradas como a bainita granular, a bainita colunar, a
bainita inversa, bainita livre de carbonetos, as quais estdo restritas as distintas

condicdes de temperatura de transformagdo e composi¢do do aco.
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Na mesma faixa de transformagdo da bainita, aparece outra microestrutura
chamada ferrita acicular. Nessa estrutura, as placas de ferrita acicular nucleiam de
forma heterogénea e intragranular, radialmente em diferentes dire¢des a partir de
inclusdes ndo metdlicas formando uma estrutura desorganizada e cadtica

(BHADESHIA, 2001).

A interpreta¢do da estrutura bainitica e as terminologias usadas para descrever
algumas de suas variagdes tem sido motivo de grandes controvérsias desde sua
descoberta. Para se ter uma idéia, foi catalogada por Kennon' (1980 apud
BRAMFITT; SPEER, 1990) uma lista de 30 diferentes termos usados para classificar a
morfologia da bainita, citada na Tabela 2. Embora existam tantos termos que
descrevam a estrutura bainitica, este trabalho limita-se a apresentar algumas formas
bdsicas, as quais a autora, com base em vasta pesquisa, considera de maior

importancia.

' Kennon, N. F. Optical Microscopy of Carbon Steels. L.E. Samuels Ed. 1980 apud BRAMFITT, B.L;
SPEER, J. G. A perspective on the morphology of bainita. Metallurgical Transactions A, v.21, p.8§17-829,
April, 1990.



Tabela 2.2. Termos usados para descrever a morfologia da bainita (BRAMFITT; SPEER, 1990).

Bainita Superior

Bainita Inferior

Bainita de Alta Temperatura
Bainita de Baixa Temperatura
Bainita em Bloco de Coluna
Bainita em Bloco

Bainita Colunar

Bainita Granular

Ilha de Bainita

Bainita Lenticular

Bainita Massiva

Bainita Acicular

Bainita Baixo Carbono
Bainita Médio Carbono

Bainita Alto Carbono

Bainita Baixo Carbono e Baixa Liga
Bainita |

Bainita IT

Bainita IIT

Bainita Comum

Bainita Aparente

Bainita como Formada
Bainita Revenida

Bainita Superior Revenida
Bainita Inferior Revenida
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Bainita Incompleta
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Bainita Contorno de Grao

Bainita Inversa

2.2.4. Morfologia

2.2.4.1. Bainita Superior
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A ocorréncia da bainita superior estd no intervalo de temperatura entre 550 °C e

350 °C, dependendo da composi¢do quimica do ago.

A morfologia da bainita superior € muito semelhante a da ferrita de

Widmanstitten, consistindo de longas placas de ferrita, agrupadas em ripas finas e

paralelas, isentas de precipitacdo interna (HONEYCOMBE, 1985).

As ripas individuais de ferrita sdo denominadas subunidades da bainita

€

crescem de forma agrupada formando feixes. Normalmente, elas sdo separadas por

contornos com pequenas diferencas de orientacdo relativa ou por carbonetos

precipitados (BHADESHIA, 1987). As finas ripas da bainita superior apresentam
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espessura na ordem de 0,2 micrometro e comprimento de 10 micrometros

(BHADESHIA, 2001).

Na Figura 2.4 € ilustrada a distribuicao de particulas de cementita entre as placas

da bainita superior em uma micrografia de um aco AISI 4340.

Figura 2.4. Distribuicdo das particulas de cementita entre as placas de bainita superior (Ag¢o AISI 4340)
(BHADESHIA, 2001).

Na bainita superior, os carbonetos precipitam da austenita supersaturada, que €
enriquecida por carbono. O carboneto mais comum € a cementita, porém, dependendo
da composicdo quimica do aco, existem outros tipos de carbonetos que podem
precipitar. Por exemplo, em acos com alto teor de silicio, o carboneto € é geralmente

encontrado entre as placas de ferrita bainitica (BHADESHIA, 1987).

Os carbonetos precipitam como particulas alongadas e geralmente sdo orientados
paralelamente a dire¢do do crescimento das placas de ferrita bainitica (HEHEMANN,

1973).
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2.2.4.2. Bainita Inferior

A bainita formada em temperaturas abaixo de 350 °C é chamada de bainita
inferior (HEHEMANN, 1973) e sua morfologia e caracteristicas cristalograficas sdo
similares as apresentadas pela bainita superior. Porém, a maior diferenca estd na

precipitacdo de carbonetos no interior das ripas de ferrita (BHADESHIA, 1987).

A bainita inferior consiste de agregados ndo-lamelar de ferrita e carbonetos.
Porém, existem dois tipos de precipitacdo desses carbonetos: como na bainita superior,
a precipitacao de carbonetos a partir da austenita saturada entre as placas de ferrita, e
uma segunda precipitacdo, a partir da ferrita saturada, no interior das placas de ferrita

(BHADESHIA, 1990). Na Figura 2.5 sdo ilustradas micrografias da bainita inferior.

(b)
Figura 2.5. (a) Bainita inferior obtida por transformagao isotérmica por um periodo curto de tempo (435 °C, 10
min). Mostra as particulas de cementita dentro das placas de ferrita, sem precipitacdo entre as placas. (b) a

mesma amostra apés tempo de tratamento térmico prolongado em temperatura de transformagdo isotérmica
(435 °C, 30 min), provocando a precipitacdo de carbonetos entre as placas de ferrita (BHADESHIA, 2001).

Os carbonetos na bainita inferior sdo extremamente finos, com espessura na

ordem de nanometro e, aproximadamente, 500 nm de comprimento. Na precipitacdo
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de carbonetos no interior da ferrita bainitica, uma pequena quantidade € dividida com a

austenita residual (BHADESHIA, 1987).

As particulas de carbonetos normalmente precipitam em uma tUnica orientacdo
cristalogréfica tal que seu plano de hébito € inclinado em aproximadamente 60° com o
eixo da ripa de bainita (BHADESHIA, 1980). Uma hipdtese para explicar este modo
peculiar de precipitagdo da bainita inferior é que os carbonetos nucleiam na interface
ferrita-austenita, e tendem a adotar uma tunica variante de relagdo cristalogréfica, a que
melhor atende a austenita e a ferrita que estiver em contato. Outra hipétese seria que os
carbonetos precipitados sofrem a influéncia da tensdo gerada pelo crescimento da

bainita inferior (BHADESHIA, 1987).

Hehemann (1973) sugere que os carbonetos que se formam inicialmente na
bainita inferior sdo carbonetos €, os quais subsequentemente sdo substituidos por
cementita. Como na martensita revenida, esses carbonetos € sdo convertidos em
cementita em taxas de transformacdo que dependem da concentracdo de liga na
austenita. Silicio e aluminio retardam esta transformacgdo e, consequentemente, 0s
carbonetos € podem ser observados mais claramente em agos que contenham esses

elementos.

Devido a precipitacdo de finos carbonetos no interior das placas de ferrita, a
bainita inferior apresenta maior tenacidade que a bainita superior, apesar de possuir
maior resisténcia. Os carbonetos grosseiros de cementita na bainita superior tendem a

formar pontos de nucleacao de microcavidades e de trincas de clivagem.
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2.2.5. Transicao da bainita superior para inferior

A bainita inferior é obtida em temperaturas relativamente baixas enquanto a
bainita superior ocorre em temperaturas mais elevadas. Existem pequenas divergéncias
na literatura sobre a defini¢do das temperaturas de formagdo da bainita superior e

inferior.

Segundo Edmonds (1995), a transicdo entre a bainita superior e inferior é
usualmente atingida entre aproximadamente 350 °C - 550 °C, em agos contendo baixo

carbono até 0,8% C.

De acordo com Pickering (1967), em agos de alto carbono, a bainita superior é
formada em temperaturas de transformac¢do acima de 350 °C, enquanto abaixo desta
temperatura ocorre a formacdo de bainita inferior. Entretanto, em acos de baixo
carbono, a mudanga de bainita superior para inferior ocorre em temperaturas mais altas

do que 350 °C.

A temperatura de transi¢do da bainita superior para a bainita inferior depende da
concentracdo de carbono do aco. Pickering (1967) correlacionou dados experimentais
com resultados encontrados na literatura das temperaturas de transi¢do, em fun¢do da
concentragdo de carbono do aco, como mostrado na Figura 2.6. A transi¢do da bainita
superior para inferior pode ocorrer em uma gama de temperaturas. Eventualmente,
nestas faixas de temperaturas, identificou-se uma mistura de ambas as estruturas.
Segundo Pickering (1967), pode-se observar que a maxima temperatura de ocorréncia
da bainita inferior aumenta com o aumento do teor de carbono até 0,5%, e entdo
diminui rapidamente até a temperatura de 350 °C, permanecendo constante para

qualquer novo aumento da concentragao de carbono.
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Figura 2.6. Efeito do teor de carbono na temperatura de transicdo da bainita superior para a bainita inferior
(PICKERING, 1967).

Na descri¢cdo de Bhadeshia (2001), a transi¢do entre bainita superior e inferior
acontece em uma estreita faixa de temperatura onde € possivel a ocorréncia simultanea
de ambas as formas durante a transformacdo isotérmica, préxima a temperatura de
transi¢do. A diferenga entre bainita superior e inferior vem da concorréncia entre a
taxa de precipitacdo dos carbonetos na ferrita e a velocidade com que o carbono é

expulso da ferrita supersaturada para dentro do grao de austenita.

2.2.6. Mecanismos de transformacao da bainita

Existe um consenso de que a transformacdo de decomposi¢do da austenita em
bainita envolve a formacgdo de ferrita, com morfologia de ripas que sdo agrupadas de
forma paralela formando agregados. Também € aceito o fato das estruturas bainiticas
serem classificadas em fun¢do da distribui¢do de carbonetos antes da transformacgao
ser completada. Na bainita superior, carbonetos, usualmente cementita, estdo
localizados entre as ripas de ferrita, ao longo da interface ferrita-austenita. Na bainita

inferior, os carbonetos sao localizados dentro das ripas de ferrita.
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Porém, o mecanismo de formagdo e crescimento da bainita, tema de indimeros
trabalhos de pesquisa (SPEER et al., 2004; TAKAHASHI, 2004; HILLERT, 2002;
AARONSON; SPANOS; REYNOLDS, 2002; MUDDLE; NIE, 2002;
LAWRYNOWICZ; BARBACKI, 2002; OHMORI et al., 2001; FANG; WANG;
ZHENG, 1994), tem causado controvérsias no meio cientifico nesses quase 80 anos de
descoberta. Diferentes linhas de pensamento defendem dois mecanismos:
transformagdo por difusdo (conhecido pelo termo em inglés “diffusive”) ou por

cisalhamento (conhecido pelo termo em inglés “displacive”).

2.2.6.1. Bainita superior

A bainita superior forma-se em diferentes etapas. Pickering (1967) investigou a
morfologia da bainita em acgos, variando a concentracdo de carbono, tanto para
condicdes de resfriamento continuo como para transformacdes isotérmicas. De acordo
com seu trabalho, o primeiro estdgio de transformacio da bainita consiste na formacao
de ripas de ferrita nos contornos do grao austenitico. Uma rdpida e sucessiva
ocorréncia de ripas de ferrita, dispostas lado a lado, forma um feixe paralelo por um
sistemadtico efeito de nucleagdo. Este efeito cresce com o aumento da concentragdo de
carbono. Na etapa seguinte, como a ferrita bainitica possui uma solubilidade de
carbono (< 0,03%) muito inferior a austenita, a medida que as ripas de ferrita crescem,
o carbono ¢é difundido para a interface ferrita-austenita, enriquecendo a regido de
contorno da austenita com carbono. Na Figura 2.7 estdo representados os estdgios de

formacao de bainita.
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Figura 2.7. Representacio dos estdgios de formagdo de bainita (MATSUDA; BHADESHIA, 2004).

Devido ao enriquecimento de carbono entre as ripas de ferrita nucleadas
paralelamente, regides de alta concentracdo de carbono na austenita sdo aprisionadas
ao longo dos contornos de gridos adjacentes de ferrita bainitica, e eventualmente

transformadas em carbonetos (PICKERING, 1967).

Em alguns casos, este enriquecimento de carbono pode causar a reten¢do de
austenita ndo transformada, particularmente quando a austenita ocorre entre duas ripas

de ferrita que crescem juntas.

Outra importante caracteristica do estudo de Pickering (1967) na observacao da
bainita superior é que, decorrente da formacdo de placas da ferrita bainitica,
superficies em relevo foram identificadas em amostras com a superficie polida, sendo
consideradas como um indicativo de mudanca de forma da regido transformada,
acompanhada por um componente de cisalhamento, similar ao encontrado na formagao

de placas de martensita.

Da mesma forma, em pesquisa mais recente, Bhadeshia (2004) encontrou

superficies em relevo ou discordancias na superficie de amostras pré-polidas
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submetidas a transformacoes isotérmicas, associadas a bainita superior, sugerindo que

a propagacao das subunidades de bainita é por cisalhamento.

Algumas publicacdes cientificas como Bhadeshia e Edmonds (1980), Matsuda e
Bhadeshia (2004), Bhadeshia (1999) explicam o crescimento das placas de ferrita
bainitica através de um mecanismo sem difusdo, conhecido como “displacive”. Este
processo envolve uma mudanga de forma da regido transformada que pode ser descrita
como um plano invariante de deformacdo, com uma grande componente de
cisalhamento, idéntica a observada durante a transformacdo martensitica. As tensodes
geradas pela deformacdo provocam a deformacdo pldstica na austenita adjacente. Em
virtude dessa deformacgdo pléastica e do aumento da densidade de discordancias na
interface, cessa o crescimento das ripas de ferrita. Deste modo, cada subunidade de
bainita atinge um tamanho limite, o qual é muito menor que o tamanho de grido da

austenita.

Por outro lado, o mecanismo “diffusive”, defendido por Hillert (1995), Quidort e
Brechet (2001) e Yang e Fang (2005) explica o crescimento das placas de ferrita
bainitica através do movimento da interface ferrita-austenita, sob um completo
equilibrio (ou paraequilibrio) entre essas fases. A concentracdo de carbono na ferrita
bainitica é prescrita pelo limite de solubilidade das fases ferrita e ferrita-austenita do

diagrama de fases. Neste caso, o crescimento s6 € possivel por meio da difusao.

2.2.6.2. Bainita inferior

Uma seqiiéncia de eventos da transformacao da bainita inferior foi observada no
trabalho de Pickering, 1967, em amostras de acos com diferentes concentracdes de
carbono. Em fun¢do da baixa taxa de difusdo do carbono nas temperaturas de
ocorréncia da bainita inferior, as placas de ferrita bainitica sdo mais finas do que na
bainita superior. Nesta faixa de temperatura, as placas de ferrita bainitica sdo
supersaturadas de carbono. O crescimento de uma regido de ferrita supersaturada

somente pode prosseguir se a supersaturacdo diminuir através da precipitacdo de
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carbonetos. Foi observado que cementita precipita rapidamente no interior das ripas da

ferrita bainitica.

Outro aspecto das reacdes bainiticas que tem provocado divergéncias no meio
cientifico € a respeito da origem dos precipitados de carbono na bainita inferior. Uma
teoria desenvolvida no trabalho de Bhadeshia (1980) defende a precipitagdo de

carbonetos na bainita inferior a partir da matriz de ferrita supersaturada.

2.2.6.3. Mecanismos de transicdo da bainita superior para a bainita inferior

A transicdo da bainita superior para a bainita inferior pode ser explicada por um
répido processo que ocorre apds o crescimento e saturacdo de carbono das ripas de
ferrita. O excesso de carbono da ferrita bainitica tende a ser difundido para a austenita

remanescente.

Em temperaturas mais elevadas, a alta taxa de difusdo, permite que o excesso de
carbono seja difundido para fora da ferrita antes que ocorra a precipitacdo de

carbonetos na ferrita, induzindo a formagao da bainita superior.

A difusdo lenta em conseqiiéncia de temperaturas mais baixas de transformacao
permite que parte do carbono precipite dentro da ferrita supersaturada, na forma de
carbonetos finos, antes de finalizar o processo total de difusdo. Eventualmente, a

quantidade restante do carbono pode sofrer particdo na austenita.

Na Figura 2.8 € representada a transi¢do da bainita superior para inferior, onde a
ferrita bainitica superior € isenta de precipitagdo, ocorrendo concentragdo dos
carbonetos entre as placas de ferrita. Na bainita inferior, além desse tipo de

precipitacdo, ocorre a presenca de carbonetos no interior da ferrita bainitica inferior.
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Figura 2.8. Representacdo esquematica da transi¢do da bainita superior para a bainita inferior (BHADESHIA,
1999).

2.2.7. Outras formas de bainita

2.2.7.1. Bainita Inversa

A ferrita € a fase dominante na bainita convencional, a qual a nucleacdo ocorre
primeiramente, enquanto a precipitacdo de carbonetos normalmente ocorre como uma
fase secundaria. Entretanto, em acgos hipereutetdides, a fase de carbonetos nucleia
primeiro, conduzindo a diferengas na aparéncia da microestrutura quando comparada a

tipica bainita.

A cementita precipita como ripas ou placas sendo envolvida pela ferrita. Esta
formacdo atua como um nidcleo para a decomposicdo adjacente da austenita,
produzindo placas mais largas de ferrita e estruturas menores de cementita
(EDMONDS, 1995). Este tipo de formagdo € conhecida como bainita inversa. O

termo “inversa” reflete o fato que, diferente da bainita convencional, a cementita é a
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primeira fase a precipitar da decomposi¢do da austenita. Na Figura 2.9 sdo

representadas micrografias da bainita inversa em um aco hipereutetdide.

Figura 2.9. Fotomicrografias da bainita inversa em um ago hipereutetéide: (a) Microscopia Optica, (b)
Micrografia de transmisséo eletronica (BHADESHIA, 2001).

2.2.7.2. Bainita Granular

A bainita granular refere-se a estrutura granular formada pela cldssica bainita

misturada com graos relativamente grossos de ferrita massiva e poligonal, regides de
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martensita e austenita retida. Esta estrutura granular é observada somente em acos de
baixa ou média liga, e é mais frequentemente produzida por resfriamento continuo do
que por transformacgdo isotérmica. Na Figura 2.10 sdo representadas fotomicrografias

da bainita granular.

Figura 2.10. Bainita granular em um ago Fe-0,15C-2,25Cr-0,5Mo, % em peso. (a) micrografia obtida em
microscopio 6ptico, (b) correspondente micrografia de transmissdo eletronica (BHADESHIA, 2001).

2.2.7.3. Bainita Colunar

A bainita colunar refere-se a morfologia de graos de ferrita ndo-acicular contendo
cementita precipitada, normalmente observada em acos de médio e alto carbono,
particularmente transformada na faixa de temperatura bainitica sob alta pressdo
(EDMONDS, 1995). Na Figura 2.11 € representada uma fotomicrografia da bainita

colunar.
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H3p—

Figura 2.11. Microscopia eletronica mostrando uma coldnia de bainita colunar de uma amostra em ago Fe-0,82C
(% em peso) sujeita a transformagao isotérmica a 288 °C e a pressdo de 30 Kbar (BHADESHIA, 2001).

2.2.7.4. Ferrita Acicular

A ferrita acicular € uma fase normalmente observada em transformacgdes com

resfriamento continuo, principalmente em acos de baixo carbono.

E geralmente aceito que os mecanismos que controlam a transformacio da
austenita em ferrita acicular sdo idénticos aos mecanismos de formagdo de
microestrutura bainitica. A diferenca entre a ferrita acicular e a bainita estd na forma

como cada microestrutura sofre a nucleagio (MADARIAGA; GUTIERREZ, 1999).

A bainita convencional cresce em feixes de placas paralelas os quais nucleiam
nos contornos de grao da austenita. Por outro lado, a ferrita acicular forma-se a partir
de um ponto de nucleagdo, normalmente em conseqiiéncia de uma inclusdo ndo

metdlica, crescendo de forma radial em diferentes direcdes. O desenvolvimento deste
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crescimento € impedido pelas placas de ferrita que nucleiam em inclusdes adjacentes
(BABU; BHADESHIA, 1991). Na Figura 2.12 sdo representadas esquematicamente as

diferencas morfoldgicas entre a ferrita acicular e a bainita.

Figura 2.12. Representacdo esquemdtica das diferencas morfoldgicas entre a ferrita acicular e a bainita
(BHADESHIA, 2001).

Dessa forma, a ferrita acicular pode ser descrita como um agregado de placas
lenticulares com nucleacao heterogénea e intragranular, a partir de pequenas inclusdes
nao metdlicas, formando uma microestrutura desorganizada e caética. Na Figura 2.13 é

representada uma micrografia da ferrita acicular (BHADESHIA, 2001).

Figura 2.13. Micrografia de transmissdo eletronica mostrando as placas de ferrita acicular (BHADESHIA, 2001).
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Microestruturas organizadas, como a bainita convencional, que crescem
formando placas paralelas com a mesma orientacdo cristalografica, muitas vezes sdo
nocivas as propriedades mecénicas do material, pois trincas de clivagem podem se
propagar justamente através das placas. Por isso, a nucleacdo intragranular da ferrita

acicular promove melhorias em relagdo a tenacidade sem comprometer a resisténcia.
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2.3. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

2.3.1.Técnicas metalograficas para analise microestrutural

Os significativos efeitos da microestrutura, nas caracteristicas fisicas e mecanicas
dos acos, fazem da investigacao metalografica uma necessidade para entendimento e

aperfeicoamento de suas propriedades.

A correlagdo propriedade-microestrutura feita através da investigacdo
metalografica pode envolver uma andlise qualitativa, tal como observacdo da
morfologia e homogeneidade das estruturas, assim como uma andlise quantitativa,
através da medicdo de pardmetros microestruturais como, por exemplo, fracdo
volumétrica das fases presentes, distribuicdo e tamanho de grdo das microestruturas.
Dessa forma, muitas vezes é de suma importancia que a técnica metalografica revele
finos detalhes dessas estruturas, enquanto outras vezes, t€m-se simplesmente como

finalidade segregar, de maneira eficiente, os diferentes constituintes do material.

As técnicas empregadas na metalografia, entre elas os processos de preparacdo
das amostras, os procedimentos de separacdo de fases como os ataques quimicos, 0s
métodos de andlise qualitativa e quantitativa, requerem especial atencdo, pois
demandam certo grau de habilidade e paciéncia na execucdo da atividade pelo
operador ou pesquisador. A importadncia de um trabalho minucioso e preciso sdo
determinantes para minimizar possiveis erros de interpretacdo e garantir resultados
confidveis (VOORT, 1984). Segundo Voort (1984), a metalografia é uma arte e uma

ciéncia, e ambas as areas sdo cobertas de detalhes.

A microscopia 6ptica é a ferramenta comumente utilizada na investigagdo
metalografica das estruturas em ampliacdes que variam de 50 a 1000 vezes. Para
ampliacOes maiores, esta andlise pode ser auxiliada pela microscopia eletronica

(BRAMFITT, LAWRENCE, 2004). A microscopia O&ptica envolve técnicas
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convencionais de preparacdo de amostras tais como seccionamento, embutimento,

lixamento e polimento.

No microscépio Optico, com a utilizagdo de iluminagdo em campo claro é
possivel a observacdo de certas caracteristicas e detalhes microestruturais em amostra
simplesmente polida, sem que sua superficie tenha sido submetida a tratamentos ou
processos quimicos, desde que as estruturas constituintes do material examinado
apresentem grandes diferencas de reflexibilidade da luz apds polimento. Em acos ao
carbono e acgos liga, inclusdes e precipitados podem ser perfeitamente examinados,
sem maiores dificuldades, na condi¢@o polida da amostra (BRANFITT, LAWRENCE,
2004). Virios recursos da microscopia optica como luz polarizada ou aplicagdo de
campo escuro podem auxiliar na identificacdo de estruturas de amostras na condi¢cdo
polida (VOORT, 1984). Porém, em muitos materiais, as distincdes entre as fases
constituintes demandam aplicagdo de apropriados tratamentos ou processos quimicos

na superficie da amostra.

Na andlise metalogrifica de acos sdo geralmente utilizados processos quimicos
para a identificacdo ou segregacdo dos constituintes do material, os quais podem ser
divididos em dois grupos, com base em seus principios ativos: os ataques quimicos
corrosivos e os ataques quimicos denominados Tint Etching (BRAMFITT,

LAWRENCE, 2004).

2.3.1.1. Ataques quimicos corrosivos

Os reagentes corrosivos atacam quimicamente a superficie da amostra, através de
um processo de corrosdo controlada, resultante da diferenca de potencial eletrolitico
entre as dreas da superficie atacada (VOORT, 1984). Essas diferencas de potencial
eletrolitico podem existir entre graos com diferentes orientacdes cristalograficas, entre

o contorno de grao e o interior do grao e, ainda, entre duas ou mais fases distintas.
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Os ataques corrosivos tipicamente utilizados em acos carbono e agos liga sdo
baseados em trés familias de reagentes quimicos: solucdes que usam como base o
acido nitrico (nital), solucdes a base de acido picrico (picral) e solugdes oxidantes

(reagente Marshall).

A solucdo mais usada a base de dcido nitrico € o nital, em uma propor¢ao de 2%
de 4cido nitrico e 98% de élcool etilico. Considerado um dos mais antigos reagentes
aplicados em acos, revela os contornos de graos da ferrita (VOORT, 1984). Porém,
conforme a composicdo do material ou constituigdo microestrutural, este reagente
responde de maneira distinta em cada grio atacado, dependendo das diferentes
orientacdes cristalograficas da estrutura. Isto implica que nem sempre todos os
contornos de graos de ferrita sdo delineados, podendo levar a erros em medicdes e

contagens (BRAMFITT, LAWRENCE, 2004).

O nital também pode ser usado para real¢ar caracteristicas da bainita e martensita
através de escurecimento dessas estruturas. Porém, dependendo dos parametros de
tratamentos térmicos ao qual o aco tenha sido submetido, a presenca de
microestruturas mais complexas, contendo outras fases além da ferrita e martensita,
torna dificil a observacdo dessas estruturas em microscopio éptico, apds ataque com

nital.

Chang (2004), através do ataque quimico com nital 2%, observou a formacao de
perlita, revelada com coloracdo preta, nos contornos de graos da austenita, em acos
carbono contendo adi¢do de silicio, submetidos a tratamentos térmicos em

temperaturas de transformagao isotérmica entre 480 °C e 500 °C.

De acordo com Girault el al. (1998), a observagdo em microscopio 6ptico de acos
bifasicos atacados com nital, contendo fina dispersdo de martensita em uma matriz

ferritica geralmente ndo € satisfatodria.
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Segundo Pereira (2004), o ataque com nital apresenta alguma limitagcdo na
identificacdo de determinadas fases em acos multifdsicos, pois este ataque quimico
impossibilitou a diferenciacdo entre ferrita e austenita retida, assim como entre

martensita e bainita.

O reagente Marshall (um tipo de solucdo oxidante) € um pouco mais complicado
em sua preparagdo do que o nital. Ele consiste na mistura de duas solucdes, a primeira,
composta de Sml de &cido sulfirico e 8 g de dcido oxdlico diluido em dgua e, a
segunda, a mistura de 30% de solucdo de perdxido de hidrogénio (integrante que faz o
reagente uma solucdo oxidante). Este reagente age de maneira similar ao nital nas
aplicagdes em acos ao carbono revelando contornos de grao da ferrita porém, com
mais precisdo e contraste, também pode revelar carbonetos como a cementita
(BRAMFITT, LAWRENCE, 2004). E comum encontrar-se algumas variacdes deste
reagente, como o reagente Marshall modificado, ao qual sdo adicionadas poucas gotas

de acido hidrofluoridrico.

As solugdes a base de 4cido picrico sdo mais versdteis. A formulacdo mais
comum € conhecida como picral, numa mistura de 4 g de 4cido picrico e 96ml de
alcool etilico. O picral € tipicamente usado em acos ao carbono e acos liga para atacar
a perlita, mas também pode revelar a bainita, martensita temperada, cementita e outros

carbonetos (BRAMFIT, LAWRENCE, 2004).

Tomita (1994) utilizou um ataque com 5% de acido picrico diluido em élcool
para delinear a estrutura bainitica obtida em tratamento térmico de resfriamento
continuo em um ago AISI 4340. As microestruturas obtidas em microscopia éptica sdo
apresentadas na Figura 2.14, onde as regides cinza claro e cinza escuro mostram a

bainita e a martensita, respectivamente.
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Figura 2.14. Micrografias dpticas de um ago AISI 4340 submetido a resfriamento continuo em diferentes taxas
de resfriamento: (a) 3,1; (b) 1,6; (¢) 0,9; (d) 0,6 K.s "'. Amostras atacadas com 5% de dcido picrico diluido em
alcool. As regides brancas e pretas representam a bainita e a martensita, respectivamente. (TOMITA, 1994).

Capdevila et al. (2006) relatou o uso de ataque quimico com nital 2% para
revelar a microestrutura de acos de ultra baixo carbono e reagente picral 4% para

identificar a presenga de cementita, conforme apresentado na Figura 2.15.

> } ¥y ! ; -
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Figura 2.15. Ataque quimico com picral revelando a distribui¢do de cementita em agos de ultra baixo carbono
(CAPDEVILA et al., 2006).
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Algumas variacdes do picral, como o reagente Vilella, que € composto por 1 g de
acido picrico, 5ml de acido cloridrico e 100ml de 4agua, € usado para delinear os
contornos dos graos austeniticos e carbonetos em acgos liga temperados e revenidos e
acos martensiticos. Outra variacdo do picral, a solucdo aquosa saturada de acido
picrico, € uma mistura a base de dgua (ao invés de dlcool) e 4dcido picrico, usada para
revelar os contornos de graos austeniticos em acos com estrutura totalmente

martensitica (BRAMFITT, LAWRENCE, 2004).

Tomita e Okabayashi (1983) realizaram uma caracterizacdo microestrutural de
um aco AISI 4140 (estrutura composta pela coexisténcia de bainita inferior e
martensita), fazendo uso de um ataque quimico com solug¢do aquosa supersaturada de
acido picrico e a adicdo de um agente ativo de superficie, ndo revelado na publicacao.
O resultado deste ataque quimico, apresentado na Figura 2.16, permitiu a observagao

das estruturas bainita e martensita e ainda, dos contornos de graos austeniticos.

Figura 2.16. Micrografias dpticas mostrando as estruturas bainita e martensita e os contornos de graos
austeniticos revelados por ataque quimico 4 base de solug¢do aquosa supersaturada de dcido picrico (TOMITA;
OKABAYASHI, 1983).

2.3.1.2. Ataques quimicos Tint Etching

De maneira distinta aos ataques quimicos corrosivos, os ataques denominados

Tint Etchings, produzem um fino filme estdvel (normalmente com espessura entre 40 e

500 nm), que é depositado seletivamente em diferentes dreas na superficie da amostra,
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dependendo da sua natureza anddica ou catddica e da solugdo quimica utilizada. Para

diferentes reagentes, a mesma fase pode ser anddica ou catddica.

As técnicas de ataques quimicos Tint Etching sdo particularmente importantes na
metalografia colorida. A espessura do filme controla a coloragdo produzida através da
interferéncia da luz branca emitida pelo microscépio 6ptico. Em sistemas quimicos
anddicos, o filme forma-se somente sobre as fases de natureza anddica e a espessura
do filme pode variar com a orientagdo cristalogréfica da fase. Em sistemas catédicos, o
filme € depositado somente sobre a fase catddica e sua espessura geralmente é
constante, de forma que somente uma cor é produzida. A maioria dos sistemas
quimicos de ataques Tint Etching utilizados para segregacdo de fases em acos é de

natureza catddica.

Os ataques quimicos Tint Etching geralmente englobam componentes a base de
metabissulfitos e triossulfatos. A solu¢ao mais usual para aco ao carbono e acos liga é
o reagente metabissulfito de sédio, podendo ser usado em concentragdes de até 20 g de
metabissulfito de sodio diluido em 100 ml de 4gua. Este ataque torna a estrutura
martensita escura, em tonalidades de marrom e ndo ataca a austenita. Em acos
bifdsicos, com a presenca das fases ferrita, martensita e austenita, o ataque com

metabissulfito de sédio pode ser usado para distinguir a martensita da austenita.

Combinacdes dessas técnicas de ataques quimicos, assim como, variagdes dos
tipos e quantidades de reagentes, podem ser aplicadas para possibilitar a andlise

simultanea das caracteristicas especificas e diferentes fases constituintes dos agos.

LePera (1979) usou um reagente, o qual foi denominado de reagente LePera,
composto da mistura, em partes iguais, de duas solugdes, 1% de metabissulfito de
sédio diluido em dgua e de 4% de acido picrico diluido em &lcool, para revelar a
martensita em acos bifdsicos de alta resisténcia. A metodologia consistiu em duas ou
trés seqiiéncias de polimentos e pré-ataques com reagente nital 2%, com remocao total

de todos os vestigios deste pré-ataque por meio de um polimento final mais criterioso,
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antes do efetivo ataque com o reagente LePera. Este ataque revelou a ferrita com
tonalidade castanho-amarelada, a bainita preta ou marrom escura € a martensita

branca.

LePera (1980) propds um aperfeicoamento do método descrito anteriormente,
substituindo o reagente nital 2%, utilizado nas seqii€ncias de pré-ataques e polimentos,
pela solucdo de 4% de 4cido picrico diluido em dlcool. Apés um polimento final para
remocao de todos os vestigios do pré-ataque, a aplicacdo do Reagente LePera também
resultou na ferrita com coloragdo castanho-amarelada, bainita preta ou marrom escura
e martensita branca. A original aplicagdo do reagente nital 2% na etapa de pré-ataque
implica que qualquer vestigio remanescente deste ataque impede que as fases bainita e

martensita sejam delineadas uniformemente.

Marder e Benscoter (1982) comparam dois procedimentos de ataques quimicos
para segmentacgdo e posterior medicdo da fragdo volumétrica da segunda fase em agos
bifasicos. O primeiro procedimento consistiu de um pré-ataque de 1 a 2 segundos com
reagente nital 2% seguido de ataque com soluc@o aquosa de 10% de metabissulfito de
sédio. Neste processo, para baixas porcentagens de volume da segunda fase, ndo foi
possivel distinguir as fases ferrita e austenita. O segundo procedimento consistiu em
ataque com reagente LePera, que escurece o constituinte martensita-bainita quando a

fracdo volumétrica de segunda fase ¢ alta.

Girault et al. (1998) adaptaram a técnica de ataque quimico colorido com
reagente LePera para observacdo simultanea das fases constituintes da microestrutura
de acos TRIP multifasicos. A aplicacdo do método, em quatro diferentes acos
multifisicos, mostrou que a ferrita pode assumir uma coloracdo azul esverdeada ou
marrom clara, dependendo da composicao do aco, revelou a bainita com tonalidade
marrom escura e as fases martensita e austenita permaneceram brancas. Estas
diferencas de coloragdo do ataque podem ser visualizadas nas Figuras 2.17 e 2.18.
Segundo os autores, as concentracdes de carbono e silicio do a¢o multifdsico tém

substancial influéncia na coloragdo da fase ferrita atacada. Conforme decresce a
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concentragdo desses elementos, a coloragdo da ferrita torna-se gradualmente de azul

para marrom.

Figura 2.17. Micrografias de dois diferentes agos multifdsicos apds ataque quimico adaptado da técnica de
LePera. F, ferrita (verde-azulada); B, bainita (marrom); MA, constituinte martensita e austenita retida (branco).
(a) Ag¢o A (0,11C-1,508Si-1,53Mn, % em peso) e (b) A¢o B (0,27C-1,40Si-1,40Mn, % em peso) (GIRAULT et
al.,1998).

Figura 2.18. Micrografia de dois diferentes acos multifasicos apds ataque quimico adaptado da técnica de LePera
mostrando a fase ferrita com coloracdo marrom clara. (a) Ac¢o C (0,12C-0,78Si-1,51Mn, % em peso) e (b) Ago C
(0,18C-0,39Si-1,30Mn, % em peso) (GIRAULT et al.,1998).

De, Speer e Matlock (2003) realizaram a caracterizacdo microestrutural de acos
multifisicos por um método de ataque quimico composto por duas etapas. Na
primeira etapa foi utilizado um ataque quimico com 4% de picral misturado com
algumas gotas de 4cido cloridrico (1ml para 100ml da solugdo de picral). A segunda
etapa consistiu de um ataque com solucdo de 10% de metabissulfito de sédio. Apds a
primeira etapa, o ataque com picral revela claramente os carbonetos e tracos da perlita,
porém as estruturas martensita e austenita ndo sdo reveladas neste estdgio. Apds a

segunda etapa, ou seja, apds ataque quimico com metabissulfito de sédio, a martensita
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€ revelada com coloracio palha e a austenita retida permanece branca, sendo possivel a

distin¢do entre essas duas fases.

Silva, Lopes e Santos (2006), para caracterizagdo microestrutural de agos
multifasicos de baixo teor de carbono, utilizaram ataque quimico com nital 2% para
revelar as estruturas ferrita e perlita e reagente LePera para revelar o constituinte
martensita e austenita, correspondente as regidoes brancas e particulas de cementita,

que correspondem aos pontos escuros, conforme mostrado na Figura 2.19.

Figura 2.19. Pré-ataque quimico com reagente nital 2% e ataque quimico com reagente LePera, as dreas brancas
correspondem ao constituinte martensita e austenita e os pontos pretos sdo as particulas de cementita (SILVA;
LOPES; SANTOS, 2006).

Oliveira, Andrade e Cota (2007) mostraram a caracteriza¢do microestrutural por
microscopia Optica de um ago baixo carbono submetido a tratamentos térmicos com

resfriamento continuo (taxas de resfriamento entre 0,1 °C/s e 1 °C/s), utilizando ataque
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quimico com reagente nital 2% e reagente LePera, conforme apresentado na Figura

2.20, onde foi identificado as estruturas ferrita, perlita, bainita e martensita.

Figura 2.20. Ataque quimico com nital 2% e reagente LePera. o é ferrita, P é perlita, B € bainita e M é
martensita. Amostras de ago carbono resfriadas continuamente (taxa de resfriamento de 0,1 °C/s) a partir das
seguintes temperaturas: A (720 °C), B (745 °C) e C (840 °C) e para a taxa de resfriamento de 1 °C/s, a partir das
seguintes temperaturas: D ( 725 °C), E (750 °C) e F (860 °C ) (OLIVEIRA; ANDRADE; COTA, 2007).

Timokhina, Hodgson e Pereloma (2004) pesquisaram a influéncia da austenita
retida em acos TRIP apés deformacdo, utilizando a técnica heat-tinting para distinguir
a austenita e a martensita. As amostras foram atacadas com nital 2% por
aproximadamente 15 s e, posteriormente, submetidas a aquecimento na temperatura de
260 °C por 2 h e 30 min, seguido de resfriamento ao ar. Com esta técnica foi possivel
identificar as estruturas ferrita poligonal e bainita na coloracdo bege, a austenita retida
na coloracdo rosa e a martensita na coloragdo azul escuro, conforme apresentado na

Figura 2.21.



74

Figura 2.21. Micrografias obtidas a partir da técnica heat-tinting. As diferentes fases sao identificadas na figura
da seguinte forma: PF (ferrita poligonal), RA (austenita retida), M (martensita) e BF (ferrita bainitica).
Micrografias (a) C-Mn-Si sem adicdo de Nb, (b) ago C-Mn-Si-Nb, (c) ago C-Mn-Si apds deformacio e (d) ago
C-Mn-Si-Nb apés deformagdo (TIMOKHINA; HODGSON; PERELOMA, 2004).
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E METODOLOGIA

3.1. MATERIAL

O material utilizado neste trabalho é definido como um ago de médio carbono e
baixa liga, normalizado como AISI/SAE 4340. Suas principais aplicagdes estdo
destinadas a fabricacdo de eixos, bielas, virabrequins e pecas com alta solicitacio
mecanica; nos setores de mdaquinas e equipamentos, na indudstria aeroespacial e
automobilistica. A composicdo quimica padronizada para o agco AISI/SAE 4340 esta

representada pelas porcentagens dos elementos de liga (% em peso) na Tabela 1.

Tabela 3.1. Composi¢do Quimica Padronizada do Aco AISI/SAE 4340 (ASM, 1990).

Elemento de Liga % em Peso

Carbono 0,38 — 0,43
Manganés 0,60 - 0,80
Fésforo 0,035 Max.
Enxofre 0,040 M3x.
Silicio 0,15-0,30
Cromo 0,70 - 0,90
Niquel 1,65 -2,00
Molibdénio 0,20 - 0,30

A andlise da composicdo quimica deste material foi realizada no Laboratdrio
Metalurgico da empresa Amsted-Maxion, por espectrometria de emissividade 6ptica,
no equipamento fabricado pela ARL (Apply Research Laboratories), modelo 3460, de

30 canais, para fins de comparag¢do com a composi¢do quimica padronizada.
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3.2. AMOSTRAS

As amostras para execucao do tratamento térmico foram extraidas de uma chapa
com as seguintes dimensdes: 4 mm de espessura, 565 mm de largura e 1.320 mm de
comprimento. As amostras para tratamento térmico foram confeccionadas por
usinagem, em formato retangular, nas dimensdes de 100 mm de comprimento, 10 mm
de largura e 2 mm de espessura, de modo que o eixo longitudinal da amostra

coincidisse com a direcdo de laminagdo da chapa.

As amostras para tratamento térmico foram usinadas no Laboratério de
Usinagem de Precisdo e de Comando Numérico Computacional do Departamento de

Materiais e Tecnologia - FEG/UNESP.

3.3. TRATAMENTO TERMICO

3.3.1. Selecao das rotas de tratamentos térmicos

Com a finalidade de obter-se uma estrutura combinada das fases bainita e
martensita, a definicdo das temperaturas e dos tempos de permanéncia nas

temperaturas de tratamentos térmicos foi baseada em:

- ampla pesquisa bibliogréfica, referente a formacdo da estrutura bainita em baixas
temperaturas por tratamento isotérmico (GARCIA-MATEU, CABALLERO,
BADESHIA, 2005; GARCIA-MATEO, CABALLERO, BHADESHIA, 2003a;
GARCIA-MATEO, CABALLERO, BHADESHIA, 2003b; GARCIA-MATEO,
CABALLERO, BHADESHIA, 2003c; CABALLERO, BHADESHIA, MAWELLA,
JONES, BROWN, 2002);

- estimativas das temperaturas de transformacio de fases, de acordo com as equacdes

de Andrews (ANDREWS, 1965);
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- andlise do diagrama de fases Fe-C e da curva Tempo-Temperatura-Transformagao

(TTT) do aco SAE 4340 (ASM, 1990).

As temperaturas de transformacdo de fases Ac3 (Temperatura Critica Superior,
onde acima desta temperatura, somente a fase austenita prevalece) e Ms (Temperatura
de Inicio da Transformacdo Martensitica) foram calculadas pelas férmulas empiricas

de Andrews (ANDREWS, 1965), apresentadas a seguir:

Ac3 (°C) =910 — 203 ~/C -15,2 Ni + 44,7 Si + 104V + 31,5 Mo + 13,1 W — (30 Mn +
11Cr 4+ 20Cu — 700 P — 400 Al — 120 As — 400 T1) «coveveereeienienieeieeene Equacao (1)

Ms (°C) = 512 — 453 C = 16,9 Ni + 15 Cr — 9,5 Mo + 217 (C)*- 71,5 (C) (Mn) +
S07,0(C)(CT) i Equacio (2)

Dessa forma, foi estimada a temperatura minima de austenitizacdo Ac3 = 774 °C

e a temperatura de inicio da transformacdo da martensita Ms = 311 °C.

Estabeleceu-se uma temperatura de austenitizacdo de 850 °C com tempo de
permanéncia de 1800 segundos, condi¢do considerada suficiente para homogeneizagdo
da estrutura e total transformacdo das fases em austenita, estando de acordo com o
sugerido pela literatura (ASM, 1990; TOMITA; OKABAYASHI, 1983) e coerente
com a estimativa da temperatura minima de austenitizacdo. A Figura 3.1 representa, no
diagrama Fe-C, o resfriamento do ago a partir da temperatura de austenitizacdo de

850 °C.
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Figura 3.1. Diagrama Fe-C representando o resfriamento do aco a partir da temperatura de austenitizagdo a
850 °C (CALLISTER, 2002).

Segundo Bhadeshia (2004), a bainita produzida em temperaturas de
transformacgdo isotérmicas muito baixas, na ordem de 125 °C a 325 °C, em acgos de
médio e alto carbono, pode apresentar caracteristicas mecanicas muito atrativas como
alta dureza (na ordem de 650 HV), alta resisténcia (até 2500 MPa), mantendo boa
tenacidade (entre 30 e 40 MPa.ml/z). A estrutura formada nesta faixa de temperatura é
composta por placas de bainita extremamente finas (20-40 nm de espessura) e ficam

dispersas em uma austenita estabilizada pelo enriquecimento em carbono.

Partindo deste principio, definiu-se duas diferentes temperaturas de
transformagdo isotérmica: uma temperatura logo acima da linha de inicio da
transformacdo martensitica Ms, 2 336 °C, e uma segunda situac¢do, logo abaixo da
temperatura Ms, a 286 °C, segundo o diagrama TTT. Ambas as temperaturas

eqiiidistantes 25 °C em relacdo a linha da temperatura Ms. Os tempos de permanéncia
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selecionados para cada condi¢do de temperatura isotérmica foram 60 s, 120 s, 300 s e

1800 s.

Outros parametros de tratamento térmico foram estabelecidos para a condicdo de
témpera (a 850 °C) e revenimento (a 300 °C) do material estudado, para fins de
comparagcdo. Uma amostra foi mantida sem processamento térmico, ou seja, estado

fornecido do material.

Em sintese, as 10 diferentes condi¢des de estudo realizadas neste trabalho sao as

seguintes:

Condicodes 1, 2, 3 e 4 - Tratamento isotérmico acima de Ms: as amostras foram
inicialmente aquecidas até a regido de austenitizacdo a temperatura de 850 °C por 1800
segundos e posteriormente, resfriadas até a regido de transformacgdo bainitica, a
temperatura de 336 °C, permanecendo nesta temperatura por 60 s, 120 s, 300 s e 1800
s, o resfriamento do material ocorreu em dgua. Este processamento térmico resultou
em quatro diferentes rotas de tratamento, que foram denominadas Condi¢do 1 (C1),
Condicdo 2 (C2), Condigdo 3 (C3) e Condicdo 4 (C4), respectivamente para cada
tempo de permanéncia. As rotas de tratamento térmico para obtengdo das condi¢des de

1 a 4 estdo representadas na Figura 3.2.
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Figura 3.2. Representacdo esquemadtica do tratamento isotérmico acima da temperatura Ms (CALLISTER, 2002).

Condicodes 35, 6, 7, 8 - Tratamento Isotérmico abaixo de Ms: as amostras foram
inicialmente aquecidas até a regido de austenitizacdo a temperatura de 850 °C por
1800 s e posteriormente, resfriadas até uma regido abaixo da temperatura de inicio da
transformacao martensitica, a temperatura de 286 °C, permanecendo nesta temperatura
por 60 s, 120 s, 300 s e 1800 s, o resfriamento do material ocorreu em 4gua. Esta
condicao gerou outras quatro diferentes rotas de tratamento térmico, denominadas:

Condicao 5 (CS5), Condicdo 6 (C6), Condicaio 7 (C7) e Condicio 8 (C8),
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respectivamente para cada tempo de permanéncia. As rotas de tratamento térmico para

obtencao das condicdes de 5 a 8 estdo representadas na Figura 3.3.
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Figura 3.3. Representa¢do esquemdtica do tratamento isotérmico abaixo da temperatura Ms. (CALLISTER,
2002).

Condi¢dao 9 - Témpera e Revenimento: a amostra de aco foi inicialmente
aquecida até a regifo de austenitizacdo a temperatura de 850 °C por 1800 s e resfriada
em Oleo. Posteriormente, foi submetida a um aquecimento a 300 °C por um periodo de

duas horas, seguido de resfriamento ao ar. Esta condi¢do, representada na Figura 3.4,
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foi considerada como uma rota de tratamento térmico de t€émpera e revenimento e

denominada Condigao 9 (C9).

850° C - 1800s

Temperatura (°C)

300° C — 2 horas

Revenimento

Resfriamento
ao ar

v

Tempo

Figura 3.4. Representacdo esquemdtica do tratamento térmico de t&€mpera e revenimento.

Condicao 10 - Estado fornecido do material: uma amostra foi mantida sem

processamento térmico, denominacao: Condic¢ao 10 (C10).

3.3.2. Execucao dos tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos com transformacgdo isotérmica foram realizados na
empresa PROTERM - Projetos e Tecnologia em Tratamento Térmico Ltda., localizada

na cidade de Sao José dos Campos.



83

A austenitizacdo até a temperatura de 850 °C foi realizada em um forno banho de
sal, mostrado na Figura 3.5. Neste forno foi utilizado um sal neutro para aquecimento,
para a faixa de trabalho de 650 °C a 900 °C, produto TEC 580, da empresa Tecfar

Comercial e Industrial Ltda.

Figura 3.5. Forno banho de sal utilizado na austenitiza¢do a 850° C.

Nos tratamentos térmicos com transformacgdo isotérmica, correspondentes as
temperaturas 336 °C e 286 °C, utilizou-se um forno banho de sal, mostrado na Figura
3.6, sendo o processamento térmico em banho de sal necessdrio para um resfriamento
controlado a partir da temperatura de austenitizacdo e para uma eficiente manutencao
na faixa de temperatura isotérmica. Para ambas as temperaturas isotérmicas, usou-se
um sal neutro, com especificacgdo TEC 220, para a faixa de trabalho de 240 °C a

550 °C, fabricado pela empresa Tecfar Comercial e Industrial Ltda.
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Figura 3.6. Forno banho de sal utilizado nos tratamentos isotérmicos a 286 °C e 336 °C.

O tratamento de témpera e o revenimento (condi¢do 9) foi realizado no
Laboratério de Tratamento Térmico do Departamento de Materiais e Tecnologia —
FEG/UNESP em um forno tipo mufla, modelo Q.318.24.D, fabricado pela Quimis
Aparelhos Cientificos Ltda, mostrado na Figura 3.7. Trata-se de um forno elétrico com
controle digital, sem atmosfera controlada, com poténcia de 4.000 W, temperatura
mdaxima de 1200 °C e dimensodes da camara de 150 mm de largura, 150 mm de altura e

250 mm de profundidade.

Figura 3.7. Forno mufla utilizado nos tratamentos térmicos de témpera e revenimento.
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3.4 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

3.4.1. Microscopia optica

3.4.1.1. Preparacdo das amostras metalogréaficas

As amostras para andlise metalografica foram extraidas de cada uma das 10
condi¢des estudadas. As técnicas utilizadas para a preparacdo das amostras
metalograficas para microscopia Optica seguem as etapas convencionais de
seccionamento, embutimento, lixamento e polimento. Essas etapas foram realizadas no
Laboratério de Metalografia do Departamento de Materiais e Tecnologia —

FEG/UNESP e sdo descritas detalhadamente a seguir:

- Seccionamento: as amostras para andlise metalografica foram cortadas a partir das
extremidades das amostras de aco para tratamento térmico, em uma seccionadora
convencional modelo MESOTOM fabricada pela PANAMBRA Industrial e Técnica

SA, utilizando-se de um disco de corte abrasivo para materiais extraduros.

- Embutimento: posteriormente ao corte, as amostras foram submetidas a embutimento
a quente no equipamento TEMPOPRESS — STRUERS, utilizando-se de baquelite para

embutimento de amostras metalograficas da AROTEC Industria e Comércio.

- Lixamento: no processo de lixamento foram utilizadas lixas d’dgua com
granulometrias 100, 220, 320, 400, 600, 1000, 1500 e 2000 mesh, sucessivamente para
acabamento da superficie das amostras. A avaliacdo qualitativa da superficie lixada
foi controlada através de um microscopio Optico de bancada. A cada mudanga de lixa,
as amostras sofreram rotagdo de 90°, passando-se para uma lixa com menor tamanho
de grdo dos abrasivos somente quando a superficie observada apresentava-se isenta de
riscos gerados pelo processo anterior de lixamento. Nesta etapa, a cada interrup¢do do
lixamento para andlise da superficie, a limpeza das amostras foi feita em dgua corrente

e secagem com jato de ar frio.
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- Polimento: o polimento da superficie das amostras foi realizado na POLITRIZ AP10
PANAMBRA, em rotagdo de 1000 rpm, com pano para polimento OP-NAP,
fabricacdo STRUERS e a mistura de 4gua destilada e suspensdo de silica coloidal para
materiais ferrosos, OP-U Suspension, fabricagio STRUERS. A avaliacdo qualitativa
da superficie polida também foi controlada com auxilio de um microscopio Optico de
bancada, objetivando-se uma superficie plana e com auséncia de riscos. Nesta etapa, a

limpeza das amostras foi feita com dgua destilada e secagem com jato de ar frio.

3.4.1.2. Ataque quimico

Neste trabalho, para a caracterizacdo microestrutural, foram utilizadas diferentes

técnicas de ataques quimicos, descritos a seguir:

e Nital 2%:

O nital é um reagente quimico usualmente aplicado na revelacao de microestruturas
em acgos, evidencia os contornos de grao de ferrita e produz maior contraste da
bainita e martensita, tornando essas duas estruturas mais escuras.

A proporc¢do utilizada na preparacdo deste reagente foi de 2% de &acido nitrico
(HNO3) e 98% de alcool etilico. O tempo de exposicdo do reagente na superficie da
amostra foi entre 8 e 10 segundos. A forma de aplicac@o deste ataque foi através de
um chumago de algoddo, embebido na solucdo, que foi friccionado contra a
superficie da amostra. Para a interrup¢do do ataque quimico utilizou-se agua
corrente, em seguida borrifou-se jatos de &lcool etilico, finalizando-se com a

secagem da amostra com jato de ar frio.
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e [.ePera

O reagente LePera é composto da mistura, em partes iguais, de duas solucoes,
solucdo I: 1% de metabissulfito de s6dio diluido em dgua destilada e solucdo I1: 4%
de 4cido picrico diluido em dlcool etilico. A aplica¢ao do reagente foi realizada por
imersdo da amostra na solug@o, durante um tempo de 5 a 7 segundos. A interrup¢ao
do ataque quimico foi feita em dgua corrente, seguida de dlcool etilico e secagem

com jato de ar frio.

o [.ePera Modificado:

O reagente LePera Modificado € composto das mesmas solucdes do reagente
LePera, porém com uma alteracdo, ao invés de partes iguais, foi utilizada a
proporcao de 1:2, ou seja, uma parte da solucdo I: 1% de metabissulfito de so6dio
diluido em dgua e duas partes da solucdo II: 4 % de acido picrico diluido em dlcool
etilico. O procedimento do ataque quimico foi o mesmo utilizado para o reagente
LePera descrito anteriormente, utilizado especificamente nas condi¢cdes de
tratamentos térmicos C4 e C8. O tempo de exposi¢do do reagente na superficie da

amostra variou entre 15 € 20 s.

e Reagente para revelar Contorno de Grio:

Baseado em férmulas convencionais e modificado pelo pesquisador do CTA,
Olivério Moreira de Macedo Silva (informacdo verbal)®, este reagente revela o
contorno de grao austenitico do aco AISI 4340. O reagente € composto de acido
picrico, dcido cloridrico, éter, detergente e dgua destilada. Os componentes deste
reagente foram misturados continuamente em um agitador magnético. O ataque
quimico foi realizado por imersdo das amostras na solucdo durante um tempo que
variou de 3 min e 30 s a 4 min. Para a interrup¢do do ataque quimico utilizou-se

dgua corrente, em seguida dlcool etilico e secagem com jato de ar frio.

2 Informacgdo fornecida por Olivério Moreira de Macedo Silva, no CTA, em julho de 2007.
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e Reagente para revelar Contorno de Grao e Ataque com Nital.

Este procedimento consiste na realizacdo de um pré-ataque quimico com o
reagente Contorno de Grado, utilizando-se da mesma metodologia descrita
anteriormente, e posterior ataque com reagente nital, na proporcao de 2% de acido
nitrico e 98% de élcool etilico. Realizou-se a aplica¢ido do reagente nital conforme
descrito no primeiro item, porém com tempo de ataque menor, que variou de 6 a 8

segundos.

e Metabissulfito de Sodio.

O ataque quimico a base de metabissulfito de s6dio (10% de Na,S,0s diluido
em dgua destilada) visa distinguir a austenita (que aparece na cor branca) das
demais fases constituintes do aco, que aparecem em tonalidade escura. Este
procedimento pode ser dividido em duas etapas: inicialmente, um pré-ataque com
Nital 2%, com objetivo de escurecer levemente a bainita e a martensita; e
posteriormente, um ataque quimico com a solucdo de 10% de metabissulfito de
sédio. O pré-ataque da amostra com nital 2% € similar ao que foi descrito no
procedimento anterior: a forma de aplicacdo do reagente foi feita através de um
chumaco de algoddo embebido na solucdo e friccionado na superficie da amostra
durante um tempo que variou de 8 a 10 segundos. O pré-ataque foi interrompido
com 4gua corrente, seguido de limpeza com dlcool etilico e secagem com jato de ar
frio. O ataque quimico a base de metabissulfito de sédio foi realizado por imersdo,
agitando levemente a amostra na solu¢do, durante um tempo que variou de 25 a 30
segundos. Apds este procedimento, o ataque quimico foi interrompido com dgua

corrente, seguido de dlcool etilico e secagem com jato de ar frio.

Na Tabela 3.2 estd apresentado o resumo dos principais parametros dos ataques

quimicos utilizados.



Tabela 3.2. Principais caracteristicas dos processos de ataques quimicos.

89

Ataque Quimico Utilizagdo de pré- Composi¢do do Reagente Forma de Tempo de
ataque quimico Aplicagdo do Ataque
reagente
Nital 2% - 2% de é4cido nitrico diluidoem  Por esfregagdo 8alls
dlcool etilico
LePera - Solucao I: 1% de Por imersao 5a7s
metabissulfito de sédio diluido
em dgua destilada;
Solugdo II: 4% de 4cido picrico
diluido em dlcool etilico.
LePera Modificado - Solugdo I: 1% de Por imersédo 15a20s
metabissulfito de sédio diluido
em 4agua destilada;
Solugdo II: 4% de é4cido picrico
diluido em 4lcool etilico.
Contorno de Grao - Acido nitrico, acido cloridrico, Por imersao 3mine30s
éter, detergente e agua a4 min
destilada
Contorno de Grio Contorno de Grao 2% acido nitrico diluido em Por esfregacgdo 6a8s
+ (por imersao; alcool etilico
Nital 2% 3mine30s
a 4 min)
Metabissulfito de Nital 2% 10% de metabissulfito de sédio Por imersdo 25a30s
Sédio (por esfregacdo; 8 diluido em 4gua destilada

al10s)
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3.4.1.3. Obtencdo e processamento das imagens metalograficas

A obtencdo das imagens metalograficas foi realizada no Laboratério de Anélise
de Imagens de Materiais (LAIMAT) do Departamento de Materiais e Tecnologia -
FEG/UNESP. As imagens foram fotografadas em campo claro, sem filtros ou luz
polarizada, utilizando um microscépio 6ptico, marca Nikon, modelo Nikon EPIPHOT
200, acoplado a um PC e a uma camera Diagnostic Model 4.2, usando-se o software

SPOT.

Ap6s cada processo de ataque quimico foram fotografados 50 campos para cada
diferente condicao de estudo, utilizando-se uma ampliacdo de 1000x; e 30 campos
usando-se uma amplia¢do de 500x, de acordo com a norma ASTM E1382 (ASTM -
American Society for Testing and Materials). O material estudado apresentou uma
microestrutura com granulagdo muito fina, sendo a ampliacao de 1000x mais adequada
para andlise da estrutura. Porém, em algumas situagdes, tornou-se conveniente a
utilizacdo de uma ampliagdo menor, de 500x, para obter-se uma visao mais ampla da
estrutura, propiciando uma anélise global da microestrutura, como por exemplo, a sua

homogeneidade.

As imagens foram capturadas de forma aleatdria ao longo de toda a superficie da
amostra, evitando-se, eventualmente, as regides que apresentassem alguma
imperfeicdo de polimento e as regides muito proximas as bordas, que na maioria das
vezes ndo apresentava homogeneidade do ataque quimico. As imagens foram

armazenadas em formato TIFF.

Uma andlise quantitativa das fases presentes na estrutura das amostras foi
realizada por meio de processamento das imagens com o auxilio do software Image J

(Image Processing and Analisys in Java).

O Image J consiste em um programa que possui ferramentas para as principais

formas de manipulagdo, processamento e filtragem de imagens, encontra-se disponivel
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na internet (http://rsb.info.nih.gov/ij), com acesso livre e gratuito. Ele suporta imagens

em 8-bit, 16-bit, 32-bit e pode trabalhar com imagens nos formatos TIFF, GIG, JPEG,

entre outros.

Este programa foi desenvolvido com arquitetura aberta, permitindo que seus

usudrios construam macros e pluggings em linguagem de programacdo Java,

auxiliando na criac@o de recursos adicionais ou na execugdo de rotinas especificas para

0 processamento de imagens.

Na andlise quantitativa, utilizou-se de recursos do programa Image J que

pudessem separar as diferentes fases presentes e contabilizar suas porcentagens, como

descrito a seguir:

Primeira etapa — determinacdo dos niveis de segmentacdo das fases: de cada
amostragem de 30 ou 50 campos (conjunto de imagens fotografadas em uma
mesma condi¢do, ampliacdo e ataque quimico), foi selecionada uma imagem
aleatoriamente. Esta imagem foi duplicada (Duplicate) e convertida para 8-bits
(Type — 8-bits), ou seja, convertida para uma imagem em escala de cinza. Esta
inversdo da imagem para tons de cinza facilitou a segmentacdo (Threshold) das
fases presentes, diferenciadas pela tonalidade apresentada, como entre regides
brancas (ndo atacadas pelo reagente quimico) e regides escuras (atacadas pelo
reagente quimico). Este procedimento foi efetuado para uma primeira imagem
para cada amostragem e serviu como referéncia na definicdo do valor (em uma
escala de 0 a 255) do nivel de segmentagdo (Limit to Threshold) das fases, ou
seja, para estabelecer o limiar entre as fases brancas e escuras da imagem e,
posteriormente, aplicar este pardmetro para as demais imagens da mesma

amostragem.

Segunda etapa — determinagdo da fracao de drea das fases presentes na amostra:
cada imagem de uma amostragem foi duplicada (Duplicate), transformada em

uma imagem com escala de cinza (8-bits) e submetida a segmentacio das fases



92

(Threshold), conforme parametros definido na primeira etapa. Configurou-se a
medi¢do desejada (fracdo de area) utilizando-se a ferramenta Set Measure e, em
seguida, usou-se o comando Measure para a realizacdo da contagem da fragao
de é4rea de uma das fases (considera-se a fracdo de d4rea contabilizada

aproximadamente igual a fracdo volumétrica da fase).

e Terceira etapa — cédlculo da média e desvio padrdo: Os resultados obtidos da
fracdo de drea de cada imagem de uma amostragem foram contabilizados com
auxilio do programa Excel, onde foram efetuados os cdlculos da média e desvio

padrdo para cada conjunto de imagens.

Desenvolveu-se uma rotina em linguagem Java, vinculada ao programa Image J,
que executou toda a seqiiéncia de processamento da segunda etapa descrita acima, para
cada amostragem, composta por conjuntos de 30 ou 50 imagens, sem que houvesse a
necessidade de contabilizar individualmente a porcentagem de fase de cada imagem.
Os resultados das porcentagens de drea de cada imagem foram disponibilizados em

seqiiéncia, em uma tabela facilmente exportada para o programa Excel.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Composi¢do quimica do material

Tabela 4.1. Resultado da anélise da composicdo quimica do aco utilizado neste trabalho.

ELEMENTO DE LIGA % EM PESO

Carbono 0,39
Manganés 0,66
Fosforo 0,011
Enxofre 0,002
Silicio 0,26
Cromo 0,85
Niquel 1,87
Molibdénio 0,21

Os teores de manganés, silicio, cromo, niquel e molibdénio, presentes no aco
AISI 4340, estdio em conformidade com a composi¢io quimica padronizada,
apresentada na Tabela 4.1. O teor de carbono estd dentro do limite especificado pela
norma. A presenca de enxofre e fdésforo, que sdo considerados como impurezas,
encontram-se dentro dos limites esperados, especificados até o limite de 0,011% e

0,002%, respectivamente.

4.2. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

4.2.1. Analise qualitativa

Nesta primeira etapa sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos no

trabalho experimental de metalografia, sob um aspecto qualitativo, referente a
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identificacdo das fases constituintes do material e observacdes morfolégicas dessas

estruturas, por meio de diferentes ataques quimicos realizados.

Em geral, a bibliografia ndo relata detalhes sobre métodos metalogrificos e
procedimentos de ataques quimicos utilizados na caracterizacdo microestrutural de
acos com estrutura predominantemente composta por bainita e martensita ou estruturas

multifasicas, o que torna dificil a reprodutibilidade desses processos.

Foi constatado que o processo de preparagdo de amostras para andlise
metalografica, assim como os procedimentos de ataques quimicos, sdo extremamente
sensiveis as diversas varidveis, tais como a temperatura de realizacdo do ataque, a
propor¢ao dos reagentes quimicos utilizados, periodo de armazenagem dos reagentes
quimicos, o tempo de ataque, o modo como a amostra foi atacada. Dessa forma,
também sdo discutidos, detalhadamente, parametros metalograficos e técnicas de
ataques quimicos utilizados, viabilizando a reprodutibilidade do experimento em

outros laboratdrios.

As técnicas de preparacdo das amostras para observagdo em microscopia optica,
que foram realizadas conforme as etapas convencionais de seccionamento,
embutimento a quente em baquelite, lixamento e polimento, mostraram-se eficientes,
visto que as imagens das micrografias obtidas ndo apresentaram defeitos provenientes

do processo de preparacdo metalogréfica.

Dentro do contexto de preparacdo de amostras metalogréficas, apresentam-se

algumas observagdes relevantes envolvendo os processos de lixamento e polimento:

- o processo de lixamento em lixas d’dgua com granulometria 2000 mesh foi
efetuado, preferencialmente, em lixas mais gastas, o que facilitou consideravelmente a
obtencdo de melhores resultados (reducdo de tempo) no processo posterior de

polimento;
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- no processo de polimento, com a mistura de dgua destilada e suspensao de silica
coloidal (OP-U), eventualmente, os residuos de silica na superficie da amostra ndo
eram removidos pelo processo de limpeza utilizado posteriormente ao polimento (dgua
corrente e jatos de dlcool etilico), afetando a qualidade das micrografias. A adi¢ao de
algumas gotas de detergente, diretamente no pano de polimento, reduziu as tensdes
superficiais e, consequentemente o atrito do processo, além de impedir a precipitagdo
dos residuos de silica na superficie do pano, garantindo qualidade dos resultados

finais.

4.2.1.1 Ataque quimico: NITAL

O nital é um reagente quimico usualmente aplicado na revelacio de
microestruturas em agos e possui alto grau de reprodutividade. Evidencia os contornos
de grdo de ferrita e produz maior contraste da bainita e martensita, ou seja, torna essas

estruturas mais escuras. Porém, somente sua utilizacdo ndo € eficiente para

identificac@o de todas as fases constituintes do ago.

O ataque quimico com reagente nital foi utilizado na propor¢do de 2% de acido
nitrico (HNO3) e 98% de élcool etilico. As amostras foram atacadas com reagente nital
imediatamente apds polimento, caso contrdrio, ndo se obteve um ataque efetivo da

amostra.

A forma de aplicagdo mais adequada para este reagente foi através de um
chumaco de algodao, embebido na solucdo, que foi friccionado contra a superficie da
amostra. Porém, a reutilizacdo do mesmo chumaco de algodao para ataques quimicos
subseqiientes, alterou significativamente o tempo de ataque com este reagente. Desta
forma, considerou-se o processo mais apropriado, a cada novo ataque, a utiliza¢do de
novo algoddao embebido na solugdo, descartando-se o chumacgo de algodao utilizado no

ataque anterior.
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Utilizou-se de um controle visual da superficie atacada, evitando-se pouca ou
excessiva exposi¢do ao reagente quimico. O tempo de exposicdo do reagente na
superficie da amostra entre 8 e 10 segundos foi suficiente para que a microestrutura

apresentasse um contraste adequado para a observacdo via microscopia optica.

As condi¢bes de processamento térmico interferiram no tempo de ataque das
amostras, sendo que para as amostras que permaneceram nos tratamentos isotérmicos
por tempos mais longos (1800 s) apresentaram tempo de ataque quimico ligeiramente

menor.

Observou-se que a solugdo preparada de nital 2% pode ser armazenado por
aproximadamente 20 dias, sem que ocorram significativas alteracdes na qualidade dos
ataques, sendo que, um periodo maior de armazenamento deste reagente diminui o

poder corrosivo do reagente, tornando a coloracao dos ataques mais clara.

O ataque quimico com reagente nital 2% revelou as tonalidades preta, marrom
claro e branca. Na Figura 4.1 € apresentada uma fotomicrografia 6ptica ilustrando a
microestrutura de uma amostra na condi¢do 1 de tratamento térmico, ou seja, apds
austenitizacdo a 850 °C, durante 1800 s e posterior tratamento isotérmico na
temperatura de 336 °C, durante 60 s. A bainita aparece com morfologia em forma de
finas ripas isoladas, em tonalidade preta, indicada na Figura 4.1 pela letra B (bainita).
Percebe-se também a formacdo de feixes de pequenas ripas paralelas de bainita,
possivelmente nucleados a partir dos contornos de grdaos austeniticos, em diferentes
orientacdes cristalogrificas, mais evidenciadas pelo ataque quimico, em funcdo do
maior tamanho do aglomerado. As ripas de bainita estdo dispersas em uma matriz

constituida de regides com tonalidade marrom claro, caracterizada como martensita e

representada com a letra M.
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Figura 4.1. Ataque com nital 2%. Ampliagdo 1000x. Condicdo 1 (850 °C / 336 °C / 60 s). B (bainita), M
(martensita).

Baseando-se nas rotas de tratamentos térmicos efetuadas, ndo se espera a
presenca da estrutura ferrita, porém esta estrutura pode aparecer em quantidades
residuais. As regides brancas podem representar a austenita retida e estas quantidades
residuais da fase ferrita, entretanto, a técnica de ataque com reagente nital ndo se

mostrou apropriada para distinguir estas estruturas.

O ataque com nital apresentou pouca nitidez entre as duas regides em tonalidades
marrom claro e branca, tornando dificil a distin¢@o entre as fases martensita e as fases
austenita retida e ferrita (se houver), sendo necessdrios outros tipos de ataques

quimicos para uma identificacao eficaz entre essas fases.

Na Figura 4.2 ¢ ilustrada uma fotomicrografia obtida através do reagente nital
2%, para a condicao 2 de tratamento térmico, ou seja, austenitizagdo a 850 °C por 1800
s e subseqiiente tratamento isotérmico a 336 °C, durante 120 s. Percebe-se que,
conforme aumenta o periodo de permanéncia no patamar isotérmico, a temperatura de

7z

transformacao bainitica, € visivel um aumento da quantidade de dreas pretas,
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representando um crescimento da estrutura bainita, em feixes de ripas paralelas, assim

como finas ripas isoladas e novos pontos de nucleacdo dessa estrutura.

N

Figura 4.2. Ataque com nital 2%. Ampliagdo 1000x. Condigdo 2 (850 °C / 336 °C / 120 s). B (bainita), M
(martensita).

Na Figura 4.3 € apresentada uma fotomicrografia de uma amostra submetida a
condicdo 3 de tratamento térmico, ou seja, austenitizagdo a 850 °C e subseqiiente
tratamento isotérmico a temperatura de 336 °C, durante 300 s. Percebe-se
considerdvel aumento da estrutura bainitica com predominancia de aglomerados de
ripas paralelas, crescendo em diferentes orientagdes cristalograficas e poucas ripas

finas isoladas.

O ataque com reagente nital 2% revela as estruturas bainiticas com coloracao
escura, porém nesta condi¢cdo, a bainita apresenta uma colorag¢io tendendo ao marrom
escuro, em tonalidade mais clara do que as apresentadas nas condi¢des 1 e 2. Portanto,
percebe-se que a quantidade da estrutura bainita na microestrutura interfere na

coloracdo revelada pelo ataque com reagente nital para esta estrutura.
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Com o aumento do tempo de permanéncia no patamar isotérmico a temperatura
de 336 °C € possivel perceber uma diminui¢ao das regides marrom claro e branca,

caracterizadas, respectivamente, como martensita e as fases austenita retida e ferrita.

N\

Figura 4.3. Ataque com nital 2%. Ampliagao 1000x. Condi¢do 3 (850 °C / 336 °C / 300 s). B (bainita), M
(martensita).

Na Figura 4.4 ¢ apresentada uma fotomicrografia de uma amostra submetida ao
tratamento térmico na condi¢do 4, ou seja, austenitizagdo a 850 °C, durante 1800 s,
seguido de tratamento isotérmico a 336 °C, durante 1800 s. Nesta condicdo, percebe-se
que quase toda a microestrutura € formada pela estrutura bainitica. A morfologia da
estrutura € de grossos feixes de ripas de bainita, dispostos em diferentes orientagdes
cristalogréficas, que aparecem na coloracdo marrom escuro. Entre os feixes de ripas de
bainita aparecem pequenas regides em coloracdo mais clara que correspondem a
martensita e a austenita retida, porém, nesta condi¢ao, torna-se dificil a distin¢cdo entre

essas fases, representadas como constituinte MA.
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Figura 4.4. Ataque com nital 2%. Ampliacdo 1000x. Condicdo 4 (850 °C / 336 °C / 1800 s). B (bainita), MA
(constituinte martensita-austenita retida).

O ataque com reagente nital 2% em microestruturas que apresentem alta
porcentagem de drea da estrutura bainita, revela esta estrutura ndo mais na tonalidade
preta, conforme foi observado nas condicdes 1 e 2, mas em tonalidade marrom escuro,

também observada na condicdo 3, apresentada anteriormente.

Ataques realizados com maior tempo de exposi¢ao ao reagente nital 2% (entre 10
e 12 s), a fim de revelar a estrutura bainitica em tonalidade mais escura, conforme o
padrdo alcancado nas condigdes 1 e 2, faz com que a fotomicrografia obtida apresente
pouca nitidez referente a observacdo da morfologia da estrutura bainita, porém

favorece a segmentacdo entre a fase bainita e o constituinte MA.

Analogamente aos resultados mostrados para as amostras submetidas ao
tratamento isotérmico a temperatura de 336 °C, discutidos anteriormente, para as
fotomicrografias obtidas em amostras tratadas isotermicamente a temperatura de
286 °C, o reagente nital 2% revela as tonalidades preta ou marrom escuro, marrom

claro e branco.
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A estrutura bainitica aparece em forma de finas ripas ou feixes de ripas paralelas,
em diferentes orientagdes cristalogrificas, com tonalidade preta para amostras que
apresentam pequena porcentagem de fracdo de drea da fase bainitica e tendendo a
tonalidade marrom escura conforme cresce a porcentagem de fracdo de drea da fase

bainita na constitui¢do da microestrutura da amostra analisada.

A martensita é caracterizada pelas regides em tonalidade marrom clara, que
tendem a diminuir a medida que aumenta o tempo de permanéncia no patamar

isotérmico a temperatura de 286 °C.

Para a caracterizacdo das regides brancas hd necessidade de outros ataques
quimicos, além do nital, que auxiliem na identificacdo de fases. Essas regides brancas

podem corresponder as fases ferrita e austenita retida.

As Figuras 4.5, 4.6, 4.7 e 4.8 representam as fotomicrografias obtidas de
amostras atacadas quimicamente com reagente nital 2%, que foram submetidas ao
tratamento térmico de austenitizagdo a 850 °C e subseqiiente tratamento isotérmico a
temperatura de 286 °C, com tempos de permanéncia nesta temperatura de 60, 120, 300

e 1800 s, respectivamente.
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Figura 4.5. Ataque com nital 2%. Ampliagdo 1000x. Condicdo 5 (850 °C / 286° C / 60 s). B (bainita), M
(martensita).

Figura 4.6. Ataque com nital 2%. Ampliagao 1000x. Condi¢do 6 (850 °C / 286 °C / 120 s). B (bainita), M
(martensita).
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Figura 4.7. Ataque com nital 2%. Ampliacdo 1000x. Condicdo 7 (850 °C / 286 °C / 300 s). B (bainita), M
(martensita).

MA
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Figura 4.8. Ataque com nital 2%. Ampliacdo 1000x. Condicao 8 (850 °C / 286 °C / 1800 s). B (bainita), MA
(constituinte martensita-austenita retida).

Uma comparagdo entre as fotomicrografias obtidas das amostras nas condic¢oes

de tratamento térmico 1, 2, 3, 4 (submetidas a tratamento isotérmico a temperatura de
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336 °C) e das amostras nas condi¢des de tratamento térmico 5, 6, 7, 8 ( submetidas a
tratamento isotérmico a 286 °C) permite afirmar, apenas através de uma percepcao
visual, que a quantidade de bainita é maior nas amostras com tratamento isotérmico a
286 °C. Ainda, a estrutura bainita, assim como a estrutura martensita apresentam
morfologia similares quando se comparam estes dois grupos de amostras em diferentes

patamares de tratamento isotérmico.

Na Figura 4.9 estd representada uma fotomicrografia de uma amostra na
condicdo 9, ou seja, submetida ao tratamento de t€émpera e revenimento. A estrutura
predominante € a martensita revenida que € revelada pelo ataque quimico com nital

2% na coloragdao marrom claro.

Figura 4.9. Ataque com nital 2%. Ampliacdo 1000x. Condicdo 9 (Temperado e Revenido).

Na Figura 4.10 esta representada uma fotomicrografia de uma amostra do ago
AISI 4340 no estado fornecido (condi¢do 10). O ataque com reagente quimico nital
2% revela a estrutura perlita, constituida de lamelas finas e lamelas grosseiras, com
tonalidade escura (preta ou marrom escuro) € a estrutura ferrita caracterizada pelas

regides brancas.
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Figura 4.10. Ataque com nital 2%. Ampliacdo 1000x. Condi¢do 10 (Estado fornecido). F (ferrita), P (perlita).

4.2.1.2. Ataque quimico: LePera

O ataque com reagente LePera, composto pela mistura, em parte iguais, das
solucdes de 1% de metabissulfito de sédio diluida em dgua destilada (solucdo I) e 4%
de 4cido picrico diluido em é&lcool etilico (solucdo II), mostrou-se eficiente para a
identificacdo da fase bainita, revelada na coloracdo marrom escuro € do constituinte

formado pelas fases martensita e austenita retida (observadas em tonalidade clara).

As amostras foram atacadas imediatamente apés o polimento, caso contrario, nao

se obtém um ataque efetivo. O tempo adequado de ataque variou entre 5 e 7 segundos.

O reagente LePera estd inserido dentro do conceito de ataques quimicos Tint
Etching, os quais produzem um fino filme que € depositado seletivamente sobre a
superficie da amostra, causando um contraste de cores entre as diferentes fases,

quando observada sob a ilumina¢do de um microscépio 6ptico.
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Para assegurar um depdsito uniforme e efetivo do filme quimico sobre a
superficie da amostra, a técnica de aplicagdo considerada mais adequada para o
reagente LePera foi por meio da imersdo da amostra na solucdo. Neste processo é
importante ressaltar que a amostra ndo deve ser agitada durante a imersdo na solucao,
mas movimentada suavemente na solu¢do. Também ¢ importante salientar que o
processo de limpeza da amostra apds o ataque quimico deve ser efetuado
cuidadosamente para evitar danos ao filme depositado, evitando-se friccionar chumaco

de algodao sobre a superficie da amostra.

O reagente LePera mostrou-se extremamente sensivel as variagdes que envolvem

o processo de ataque quimico e portanto, de dificil reprodutibilidade.

A preparacdo do reagente LePera, ou seja, a mistura das solugdes I e II, foi
realizada imediatamente antes da realizagdo do ataque, ndo sendo possivel o
reaproveitamento do reagente para ataques subseqiientes. Porém, as solucdes I e II,
que compdem o reagente LePera puderam ser armazenados, separadamente, em
recipientes bem fechados, por periodo de aproximadamente 20 dias, sem que

resultassem em alteracdes significativas na eficiéncia de ataque quimico.

Em geral, os ataque quimicos com reagente LePera para as condi¢des com
periodos mais longos de permanéncia no patamar isotérmico (1800 s) apresentaram
pouca nitidez entre a fase bainitica e o constituinte martensita e austenita retida,

dificultando uma identificag¢do precisa dessas fases.

Na Figura 4.11 € apresentada uma fotomicrografia de uma amostra na condicao 1
de tratamento térmico (austenitizacdo a 850 °C, durante 1800 s e tratamento isotérmico
a temperatura de 336 °C, durante 60 s). O ataque com reagente LePera revelou a
estrutura bainita em tonalidade marrom escura, com morfologia de finas ripas ou
feixes de ripas paralelas dispersas em uma matriz com tonalidade clara, caracterizada
como o constituinte martensita e austenita retida. Com base no ataque quimico com
reagente LePera, ndo ha indicios da existéncia da estrutura ferrita nesta condicao de

tratamento térmico.
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Figura 4.11. Ataque com reagente LePera. Ampliagdo 1000x. Condi¢do 1 (850 °C / 336 °C / 60 s). B (bainita),
MA (constituinte martensita e austenita retida).

Nas Figuras 4.12 e 4.13 sdo apresentadas fotomicrografias de amostras atacadas
com reagente LePera, nas condicdes 2 e 3, ou seja, austenitizacdo a 850 °C por 1800 s
e tratamento isotérmico a 336 °C, durante 120 s e 300 s, respectivamente. A medida
que aumenta o tempo de permanéncia no patamar isotérmico (de 120 s para 300 s)
percebe-se um aumento significativo da quantidade da estrutura bainita, que é revelada
pelo ataque quimico LePera na coloragdao marrom escuro. Da mesma forma, percebe-
se uma diminuicdo das regides com tonalidade clara, caracterizadas como o
constituinte martensita e austenita retida (MA). Comparando as duas condigdes,
observam-se pequenas alteracdes na morfologia da estrutura bainitica, de finas ripas e
pequenos feixes de ripas paralelas (Figura 4.12) para grossos aglomerados de feixes de
ripas paralelas em diferentes orientagdes e praticamente inexisténcia de finas ripas

isoladas (Figura 4.13).
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Figura 4.12. Ataque com reagente LePera. Ampliagdo 1000x. Condigdo 2 (850 °C / 336 °C / 120 s). B (bainita),

MA (constituinte martensita e austenita retida).

MA

Figura 4.13. Ataque com reagente LePera. Ampliacdo 1000x. Condicdo 3 (850 °C / 336 °C / 300 s). B (bainita),

MA (constituinte martensita e austenita retida).
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Na Figura 4.14 esta representada a fotomicrografia de uma amostra na condi¢ao
4 de tratamento térmico (austenitizacdo a 850 °C, seguida de tratamento isotérmico a
336 °C, durante 1800s), com ataque quimico LePera. Nesta condicdo percebe-se que a
microestrutura € constituida quase que totalmente pela estrutura bainita, que aparece

na coloracio marrom.

No ataque quimico com reagente LePera, assim como observado no ataque
quimico com nital, a quantidade da fase bainita influencia na colora¢do do ataque
apresentada por essa estrutura. O ataque quimico com reagente LePera em amostras
que apresentem alta porcentagem da estrutura bainitica, revela a bainita em tonalidade
mais clara de marrom do que as amostras constituidas de baixa porcentagem dessa

estrutura.

Figura 4.14. Ataque com reagente LePera. Ampliacdo 1000x. Condicdo 4 (850 °C /336 °C/ 1800 s).

As Figuras 4.15, 4.16, 4.17 e 4.18 representam as fotomicrografias obtidas de
amostras atacadas quimicamente com reagente LePera, que foram submetidas ao
tratamento térmico de austenitizagdo a 850 °C e subseqiiente tratamento isotérmico a

temperatura de 286 °C, nos tempos de permanéncia de 60, 120, 300 e 1800 s,
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respectivamente. Exceto a condi¢do 8 de tratamento térmico (Figura 4.18), o ataque
com reagente LePera permitiu, de maneira eficiente, a distin¢do entre a fase bainitica,
revelada na coloracdo preta ou marrom escuro, € 0 constituinte martensita e austenita
retida (MA), caracterizado pelas regides claras nas micrografias. A estrutura ferrita

ndo estd presente nestas condigdes.

Notou-se pouca nitidez para a separagdo da fase bainitica e o constituinte MA
para as condi¢des de tratamento térmico 4 (Figura 4.14) e 8 (Figura 4.18) atacadas
com reagente LePera, porém algumas modificacdes no processo de ataque quimico
permitiram uma melhor distingdo entre a fase bainitica e o constituinte MA, as quais

serdo discutidas mais adiante.

Comparando os dois grupos de amostras nos diferentes patamares de tratamento
isotérmico, atacadas com reagente LePera, as condi¢des de tratamento térmico 1, 2, 3 e
4 (submetidas ao tratamento isotérmico a temperatura de 336 °C) mostraram menor
quantidade da estrutura bainitica do que as condig¢des 5, 6, 7 e 8 (tratadas no patamar
isotérmico a temperatura de 286 °C) para um mesmo tempo de permanéncia na

temperatura isotérmica.

Como o ataque quimico com reagente LePera € utilizado principalmente para
realcar as estruturas bainiticas e o constituinte martensita e austenita retida, ndo se
achou necessdrio apresentar este ataque quimico para as condi¢des de tratamento
térmico 9 (temperado e revenido) e 10 (estado fornecido) por ndo estarem presentes

estas estruturas em coexisténcia.
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Figura 4.15. Ataque com reagente LePera. Ampliagdo 1000x. Condigdo 5 (850 °C / 286 °C / 60 s). B (bainita),
MA (constituinte martensita e austenita retida).

MA

Figura 4.16. Ataque com reagente LePera. Ampliacdo 1000x. Condicdo 6 (850 °C /286 °C / 120 s). B (bainita),
MA (constituinte martensita e austenita retida).
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Figura 4.17. Ataque com reagente LePera. Ampliagdo 1000x. Condicdo 7 (850 °C /286 °C / 300 s). B (bainita),
MA (constituinte martensita e austenita retida).

Figura 4.18. Ataque com reagente LePera. Ampliacdo 1000x. Condicdo 8 (850 °C /286 °C / 1800 s).
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4.2.1.3. Ataque com reagente LePera Modificado

Como mencionado anteriormente, os ataques quimicos com reagente LePera para
as condicdes 4 e 8 de tratamento térmico (tempo de permanéncia de 1800 s no patamar
isotérmico a 336 °C e 286 °C, respectivamente) apresentaram pouca nitidez entre a fase
bainitica e o constituinte martensita e austenita retida, tornando dificil uma
identificacdo precisa dessas fases. Entretanto, algumas alteracdes no processo de
ataque quimico proporcionaram uma maior nitidez do constituinte MA, permitindo a

distin¢do com a fase bainitica.

Girault et al (1998), em uma adaptacdo da técnica de ataque quimico de LePera
(1980) para revelar a microestrutura de agos multifasicos, observaram que este ataque

quimico pode ser influenciado pela propor¢ao das duas solu¢des que o compdem.

Pereira et al (2002) realizaram variacdes no procedimento metalogrifico
desenvolvido por LePera (1980), visando a perfeita identificacdo e quantificacdo das
fases ferrita, bainita, martensita e austenita retida em agos baixo carbono microligado
com estrutura multifdsica, por meio de microscopia 6ptica. De acordo com esta
pesquisa, o ataque quimico com reagente LePera Modificado € influenciado
principalmente pela variacdo das proporcdes das solucdes que compdem este reagente,
sendo os melhores resultados obtidos pela propor¢ao de 12:7 (solugdo de
metabissulfito de soédio : solucdo de 4cido picrico) revelando a fase ferrita em
tonalidade marrom claro, a bainita na coloragdo marrom escuro e as fases martensita e

austenita retida em branco.

Segundo Anazawa et al (20006), a utilizacdo do reagente LePera modificando suas
proporcdes originais proporciona melhores resultados na distincdo entre as fases
ferrita, bainita e o constituinte formado pelas fases martensita e austenita retida de um
aco AISI 300M com estrutura multifasica. Dessa forma, as quantidades do reagente I e
I, que compdem o reagente LePera, podem ser alteradas, realizando ajustes de

proporg¢ao até que as amostras submetida ao ataque quimico revelem a ferrita em azul,



114

a bainita em marrom e a martensita e austenita retida em branco, sendo a propor¢ao
mais adequada de 2:1 (solu¢do de metabissulfito de sédio: solugdo de acido picrico)

(ANAZAWA, 2006).

O ataque quimico com reagente LePera Modificado foi utilizado neste trabalho
especificamente para as condi¢des 4 e 8 de tratamento térmico, na proporcdo de 1:2,
respectivamente da solu¢do I (1% de metabissulfito de sédio diluido em &dgua
destilada) e solucdo II (4% de acido picrico diluido em dlcool etilico). Em decorréncia
da alteracdo das proporg¢des originais do reagente LePera (diminui¢do da quantidade
do reagente I) o reagente modificado revelou regides claras, possibilitando uma nitida
identificacdo dos constituintes presentes. E importante ressaltar que as condigdes 4 e 8
de tratamento térmico sdo constituidas por maior fracdo da fase bainita quando

comparada as demais condi¢des estudadas.

O ataque com reagente LePera Modificado, na propor¢do 1:2, mostrou-se mais
eficiente do que o reagente composto pela mistura, em partes iguais, das solugdes I e
II, proposto inicialmente por LePera (1980), quando aplicado em amostras constituidas
quase que totalmente pela estrutura bainita, permitindo a identificacdo da fase bainita,
revelada na coloragdo marrom e do constituinte formado pelas fases martensita e

austenita retida, com morfologia bem definida (reveladas em tonalidade clara).

O procedimento de ataque com o reagente LePera Modificado seguiu os mesmos
parametros utilizados com o reagente LePera porém, o tempo adequado de ataque
variou entre 15 e 20 segundos. As amostras foram atacadas imediatamente apds o
polimento e para assegurar um depdsito uniforme e efetivo do filme quimico sobre a
superficie da amostra, a técnica de aplicacdo utilizada para o reagente LePera

Modificado foi por meio da imersdo da amostra na solugdo.

Na Figura 4.19 esta representada uma micrografia de uma amostra na condicio 4
de tratamento térmico (austenitizacdo a 850 °C, seguida de tratamento isotérmico 2
temperatura de 336 °C, durante 1800 s), atacada quimicamente com o reagente LePera

Modificado. Percebem-se pequenas regides nitidamente claras, que sdo caracterizadas
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pelo constituinte MA (martensita e austenita retida) e regioes reveladas com coloragdo

marrom caracterizadas pela fase bainita.

MA

Figura 4.19. Ataque com reagente LePera Modificado. Ampliacdo 1000x. Condicdo 4 (850 °C / 336 °C / 1800 s).
B (bainita), MA (constituinte martensita e austenita retida).

Na Figura 4.20 estd representada uma micrografia de uma amostra submetida a
condi¢do 8 de tratamento térmico (austenitizagdo a 850 °C, seguida de tratamento
isotérmico a temperatura de 286 °C, durante 1800 s) atacada com reagente LePera
Modificado. As regides com coloracdo marrom sdo caracterizadas pela fase bainita e
as pequenas regides com tonalidade mais clara sdo caracterizadas pelo constituinte

martensita e austenita retida.
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Figura 4.20. Ataque com reagente LePera Modificado. Ampliagdo 1000x. Condigao 8 (850 °C /286 °C / 1800 s).
MA (constituinte martensita e austenita retida).

4.2.1.4. Contorno de grao

O reagente Contorno de Grao, desenvolvido pelo pesquisador do CTA, Olivério
Moreira de Macedo Silva, é utilizado para revelar o contorno de grdo da estrutura
austenita, formada previamente na zona de austenitizacdo. A identificacdo dos
contornos de graos austeniticos tem por finalidade verificar a homogeneidade e
distribuicdo dos grdos originados na temperatura de austenitizacdo, e propiciar, por
meio de posterior ataque quimico, observagdo da nucleagdo das demais estruturas que

se formam a partir da decomposicao da austenita.

O reagente Contorno de Grao é composto de 4cido picrico, dcido cloridrico, éter,
detergente e dgua destilada. Os componentes deste reagente foram misturados
continuamente em um agitador magnético por aproximadamente duas horas, ou até
que a mistura, que era transparente, se tornasse turva. A partir deste estdgio, o reagente

torna-se eficiente para revelar o contorno de grio austenitico, porém em torno de duas
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a trés horas a mistura perde a efici€éncia de ataque, visto um dos seus componentes ser

extremamente volatil.

Ataques quimicos realizados imediatamente apds a mistura dos componentes
deste reagente (antes da mistura se tornar turva), ndo revelaram o contorno de grdo
austenitico, escurecendo a superficie da amostra ou revelando muitas manchas escuras

com formato esférico.

O ataque quimico foi realizado por imersdo das amostras na solucdo
(posicionando a amostra de forma que o agitador ndo riscasse a superficie polida),
durante um tempo que variou de 3 min e 30 s a 4 min. Para tempos de ataque quimico
inferiores a 3 min e 30 s, a superficie da amostra ndo apresentou sinais de ataque
quimico ou, muitas vezes, revelou pequenas regides com contornos de graos
insuficientemente delineados. Para tempos de ataque superiores a 4 min, toda a
superficie da amostra escurece, dificultando a visualizagdo do contorno do grao

austenitico.

As amostras foram atacadas imediatamente apds polimento e ndo foi possivel
realizar um controle visual da superficie da amostra atacada, pois este reagente nao
altera a coloracdo da superficie da amostra, de modo que a qualidade do ataque seja
perceptivel a olho nu, sendo necessdrio o uso de microscopio Optico para efetiva

verificagdo da eficiéncia do processo.

O ataque quimico com reagente Contorno de Grao € de dificil reproducdo e as
condi¢des de tratamento térmico ndo interferem na reprodutividade dos resultados.
Este ataque quimico mostrou-se eficiente para revelar os contornos de grao

austeniticos em todas as condi¢des estudadas.

Nas figuras 4.21, 4.22, 4.23 e 4.24 estdo representadas as fotomicrografias com
ataque quimico Contorno de Grdo para as condigdes de tratamento térmico 1, 2, 3 e 4
(austenitizacdo a 850 °C por 1800 s seguida de tratamento isotérmico a temperatura de

336 °C, com tempo de permanéncia de 60, 120, 300 e 1800 s, respectivamente).
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Figura 4.21. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagdo 500x. Condigédo 1 (850 °C /336 °C/ 60 s).

Figura 4.22. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagao 500x. Condicao 2 (850 °C /336 °C/ 120 s).
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Figura 4.23. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagdo 500x. Condigado 3 (850 °C /336 °C /300 s).

Figura 4.24. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagdo 500x. Condic¢ao 4 (850 °C /336 °C / 1800 s).

Nas Figuras 4.25, 4.26, 4.27 e 4.28 estdo representadas as fotomicrografias com

ataque quimico Contorno de Grdo para as condi¢gdes de tratamento térmico 5, 6, 7 e 8



120

(austenitizacdo a 850 °C por 1800 s seguida de tratamento isotérmico a temperatura de

286 °C, com tempo de permanéncia de 60, 120, 300 e 1800 s, respectivamente).

Figura 4.25. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagdo 500x. Condigdo 5 (850 °C /286 °C / 60 s).

Figura 4.26. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagdo 500x. Condi¢ao 6 (850 °C /286 °C / 120 s).
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Figura 4.27. Ataque Contorno de Grao Austenitico. Ampliagao 500x. Condi¢ao 7 (850 °C /286 °C / 300 s).

Figura 4.28. Ataque Contorno de Grio Austenitico. Ampliagdo 500x. Condigdo 8 (850 °C /286 °C / 1800 s).
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Nas Figuras 4.29, 4.30 estdo representadas as fotomicrografias com ataque
quimico Contorno de Grao, respectivamente, para a condi¢do 9 (temperado e revenido)
e condicdo 10 (estado fornecido). Pode-se observar na Figura 4.30, que o reagente
Contorno de Grao escurece as lamelas da estrutura perlita, revelando-a em tonalidade

marrom. Os contornos de grio austeniticos aparecem nitidamente em tonalidade preta.

Figura 4.29. Ataque Contorno de Grio Austenitico. Ampliagdo 500x. Condi¢@o 9 (temperado e revenido).



123

Figura 4.30. Ataque Contorno de Grio Austenitico. Ampliagdo 1000x. Condicdo 10 (estado fornecido).

4.2.1.5. Reagente Contorno de Grio e nital

Neste procedimento metalografico utilizou-se um pré-ataque quimico com o

reagente Contorno de Grao e posterior ataque com reagente nital 2% .

No ataque com reagente Contorno de Grao, assim como no ataque com reagente
nital 2% os procedimentos foram andlogos aos descritos anteriormente, para cada
reagente, exceto quanto ao tempo de exposicdo do reagente nital a superficie da
amostra, que foi ligeiramente menor, variando entre 6 e 8 segundos. Tempos maiores
de exposi¢do ao reagente nital tornou dificil ou totalmente oculta a observacido dos

contornos de graos, revelados pelo pré-ataque.

O pré-ataque quimico com reagente Contorno de Grao revelou os contornos de
graos austeniticos, formados a temperatura de austenitizacdo e o posterior ataque
quimico com reagente nital 2% revelou a estrutura bainita na coloragdo preta ou

marrom escuro e a martensita na colorag'aio marrom claro.



124

A combinagdo destas duas técnicas metalograficas permitiu a observacdo da
nucleagdo e crescimento da estrutura bainita a partir dos contornos de grdos

austeniticos.

Nas Figuras 4.31 e 4.32 s@o apresentadas fotomicrografias Opticas ilustrando a
microestrutura das amostras nas condi¢des 1 e 2 de tratamento térmico (austenitizacdo
a 850 °C, durante 1800 segundos e posterior tratamento isotérmico na temperatura de
336 °C, durante 60 s e 120 s, respectivamente), apds pré-ataque com reagente
Contorno de Grao e posterior ataque com nital 2%. A bainita aparece com morfologia
em forma de finas ripas isoladas, em tonalidade preta, indicada na Figura 4.31 e 4.32
pela letra B (bainita). Percebe-se a nucleacdo da estrutura bainita principalmente a
partir dos contornos de graos austeniticos (formagao de feixes de ripas paralelas). Em
graos austeniticos com maior tamanho, observa-se que a nucleagdo da estrutura bainita
também ocorre no interior do grao. As ripas de bainita estdo dispersas em uma matriz
constituida de regides com tonalidade marrom claro, caracterizada como martensita e

representada com a letra M.

Figura 4.31. Pré-ataque com reagente Contorno de Gréo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condigdo 1 (850 °C /336 °C/ 60 s). B (bainita), M (martensita).
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Figura 4.32 Pré-ataque com reagente Contorno de Grdo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condig¢do 2 (850 °C /336 °C/ 120 s). B (bainita), M (martensita).

Nas Figuras 4.33 e 4.34 estdo representadas as amostras submetidas as condi¢des
3 e 4 de tratamento térmico (austenitizacdo a 850 °C, seguida de tratamento isotérmico
a 336 °C durante 300 s e 1800 s), com pré-ataque com reagente Contorno de Grao e
posterior ataque com reagente nital 2%. Como ja discutido anteriormente, o ataque
com nital 2% em amostras com maior porcentagem da estrutura bainita revela essa
estrutura em tonalidade marrom escuro, € ndo mais na coloragdo preta, como
observado nas condi¢des 1 e 2. Nas condicoes 3 e 4, as regides em tonalidade mais
clara sdo caracterizadas como constituinte MA, formado pela martensita e austenita

retida.

As ripas da estrutura bainita, nucleadas principalmente nos contornos de griaos
austeniticos, crescem em diferentes orientagdes cristalograficas, tendendo a preencher
todo o grdo, conforme aumenta o tempo de permanéncia no patamar isotérmico. Na
Figura 4.34, quase que totalmente formada pela estrutura bainita, torna-se dificil a

identificagcdo das regides mais claras (martensita e austenita retida).
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MA

Figura 4.33. Pré-ataque com reagente Contorno de Gréo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condig¢do 3 (850 °C /336 °C /300 s). B (bainita), MA (constituinte martensita-austenita retida).

Figura 4.34. Pré-ataque com reagente Contorno de Grio e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condigéo 4 (850 °C /336 °C / 1800 s).
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Analogamente, o resultado do ataque quimico com nital 2% e prévio ataque
quimico com reagente Contorno de Grdao permite observar a nucleacdo da estrutura
bainita a partir dos contornos de grdos austeniticos nas amostras submetidas as
condi¢des de tratamento térmico 5, 6, 7 e 8 (austenitizacdo a 850 °C e subseqiiente
tratamento isotérmico a temperatura de 286 °C, com tempos de permanéncia nesta
temperatura de 60, 120, 300 e 1800 s, respectivamente) representadas nas Figuras

4.35,4.36, 4.37 ¢ 4.38.

Figura 4.35. Pré-ataque com reagente Contorno de Grdo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condigao 5 (850 °C /286 °C/ 60 s).
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Figura 4.36. Pré-ataque com reagente Contorno de Grdo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condigdo 6 (850 °C /286 °C/ 120 s).

Figura 4.37 Pré-ataque com reagente Contorno de Grdo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacio
1000x. Condigdo 7 (850 °C /286 °C / 300 s).
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Figura 4.38. Pré-ataque com reagente Contorno de Grdo e posterior ataque com reagente nital 2%. Ampliacdo
1000x. Condigdo 8 (850 °C /286 °C / 1800 s).

Apesar do reagente Contorno de Grao nido sofrer interferéncia das condigdes de
tratamentos térmicos, o ataque quimico com reagente nital 2% € influenciado pelos
tratamentos térmicos realizados e as estruturas resultantes, tornando mais dificil a
reprodugcdo do ataque quimico nas condicdes 4 e 8, as quais permaneceram maior
tempo no patamar isotérmico (1800 s), consequentemente com maior tempo de

permanéncia em temperaturas de transformacdo bainitica.

4.2.1.6. Metabissulfito de sédio

O ataque quimico com reagente metabissulfito de so6dio tem por finalidade

identificar a austenita retida presente na microestrutura.

Nesta técnica metalografica, utiliza-se inicialmente de um pré-ataque com
reagente nital 2% e posterior ataque quimico com solu¢do aquosa de 10% de
metabissulfito de s6dio que revelou a austenita retida em tonalidade clara ou branca

enquanto as demais fases apareceram em tonalidade escura.
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As amostras foram atacadas imediatamente apds polimento, caso contrdrio nao se

obteve um ataque efetivo.

Reagentes a base de metabissulfito de sédio sd@o enquadrados dentro do conceito
de reagentes Tint Etchings, os quais formam um fino filme quimico sobre a superficie
da amostra, que revelam diferentes coloracdes entre as fases sob a interferéncia da luz

branca do microscopio 6ptico.

Desta forma, a técnica de aplicagdo considerada mais adequada para o reagente
metabissulfito de sédio foi por meio da imersdo da amostra na solu¢gdo, de maneira a

garantir um depdsito uniforme do filme quimico sobre a superficie da amostra.

O tempo de exposi¢do da superficie da amostra ao reagente variou entre 25 e
30 s. Pelo controle visual da superficie atacada foi possivel verificar que na situagdo
mais adequada a observacdo da fase austenita, a superficie da amostra apareceu com
uma coloragdo que variou de marrom claro a marrom acobreado. O surgimento de uma
coloragdo azulada na superficie atacada significou exposi¢do excessiva ao reagente
metabissulfito de sédio, mostrando-se ineficiente para identificacdo da austenita,

quando observado em microscépio optico.

Para cada amostra atacada, a solugcdo do reagente foi descartada apds o uso.

As amostras foram fotografadas logo apds o ataque, visto a superficie da amostra

sofrer significativas alteracdes pela exposi¢ao ao ar.

Considerou-se a técnica de ataque quimico com reagente metabissulfito de sédio
de dificil reproducdo. As condi¢des de tratamento térmico 4 e 8 sdo criticas sob o

aspecto de reprodutividade do ataque quimico.

Nas Figuras 4.39, 4.40, 4.41 e 4.42 estao representadas as fotomicrografias com
pré-ataque quimico com reagente nital 2% e posterior ataque com metabissulfito de
sédio para as condi¢des de tratamento térmico 1, 2, 3 e 4 (austenitizacdo a 850 °C por

N

1800 s seguida de tratamento isotérmico a temperatura de 336 °C, com tempo de
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permanéncia de 60, 120, 300 e 1800 s, respectivamente). Observa-se a austenita retida
com morfologia acicular caracterizada pelas regides brancas. Percebe-se que ocorre
uma diminui¢do da austenita retida conforme aumenta o periodo de permanéncia no

patamar isotérmico.

AR

Figura 4.39. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliacdo 1000x. Condicdo 1 (850 °C /336 °C/ 60 s).
AR (Austenita Retida).
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Figura 4.40. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliagdo 1000x. Condicéo 2 (850 °C / 336 °C / 120 s).
AR (Austenita Retida).

AR

Figura 4.41. Ataque com metabissulfito de s6dio. Ampliagdo 1000x. Condicdo 3 (850 °C / 336 °C /300 s).
AR (Austenita Retida).
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Figura 4.42. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliagdo 1000x. Condicdo 4 (850 °C /336 °C/ 1800 s).
AR (Austenita Retida).

Analogamente, pode-se observar a austenita retida caracterizada pelas regides
brancas nas Figuras 4.43, 4.44, 4.45 e 4.46, que representam as fotomicrografias
obtidas de amostras pré-atacadas quimicamente com reagente nital 2% e
posteriormente atacadas com metabissulfito de sddio, nas condi¢des de tratamento
térmico 5, 6, 7 e 8 (austenitizagdo a 850 °C e subseqiiente tratamento isotérmico a
temperatura de 286 °C, com tempos de permanéncia nesta temperatura de 60, 120, 300
e 1800 s, respectivamente). Nestas condi¢des, nota-se também a diminui¢do da

austenita retida conforme aumenta o tempo de permanéncia no patamar isotérmico.
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Figura 4.43. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliagdo 1000x. Condicéo 5 (850 °C /286 °C/ 60 s).
AR (Austenita Retida).

AR /

[~ AR

Figura 4.44. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliacdo 1000x. Condigdo 6 (850 °C /286 °C / 120 s).
AR (Austenita Retida).
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AR

Figura 4.45. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliagdo 1000x. Condicdo 7 (850 °C /286 °C / 300 s).

AR (Austenita Retida).

AR

\

AR

Figura 4.46. Ataque com metabissulfito de sédio. Ampliagcdo 1000x. Condigdo 8 (850 °C /286 °C/ 1800 s).

AR (Austenita Retida).
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4.3. ANALISE QUANTITATIVA

Na segunda etapa deste trabalho sdo apresentados e discutidos os resultados

referentes a quantificac@o das fases presentes na microestrutura do material.

Com auxilio de ferramentas de processamento digital de imagens foi possivel
calcular as fragdes volumétricas da bainita, do constituinte MA e da austenita retida,
correspondentes as diferentes condi¢des de tratamento térmico, a partir das
fotomicrografias Opticas obtidas pelos ataques quimicos com reagente nital 2%,

reagente LePera e solu¢do aquosa de 10% de metabissulfito de sédio.

No processamento digital de imagem, através do software Image J, a conversao
da imagem original em uma imagem em escala de cinza (8-bits), e a utilizacdo de um
histograma relacionando os valores midximos e minimos dos tons de cinza da imagem
analisada, facilitou o processo de distincdo entre as fases constituintes e a defini¢do
dos niveis de segmentacdo. O nivel de segmentacdo significa o limiar em que toda a
fase (foco da quantificagdo) é demarcada pelo usudrio, de modo que o software

Image J possa contabilizar a drea selecionada.

O ataque com reagente nital 2% possibilitou a distin¢do entre a estrutura bainita e
o constituinte MA, formado pelas fases martensita e austenita retida. Na Figura 4.47
estd exemplificado o processamento digital de imagem e a definicdo de parametros de
segmentacdo de uma fotomicrografia obtida por meio de ataque quimico com nital 2%
na condicdo 6 de tratamento térmico. As regides escuras na fotomicrografia,
caracterizadas pela fase bainita, foram demarcadas pela cor vermelha em uma imagem
duplicada, definindo-se um pardmetro de segmentacdo (que foi aplicado as demais
imagens que compdem toda a amostragem). O histograma, posicionado no canto
inferior esquerdo da Figura 4.47, representa um nivel de segmentacdo na escala de
cinza aplicado a micrografia em questdo. Dependendo da imagem analisada, torna-se
fundamental uma comparacdo visual entre a micrografia original e a micrografia

demarcada em vermelho, realizando ajustes manuais necessdrios no nivel de
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segmentacdo apresentado pelo histograma, até que toda a estrutura foco da

quantificacao esteja preenchida pela cor vermelha.

Figura 4.47. Exemplo do processamento de imagem e defini¢do de pardmetros de segmentacio, utilizando-se o
software Image J, de uma fotomicrografia na condi¢do 6 de tratamento térmico, obtida por meio de ataque
quimico com nital 2%.

A quantificagdo da fase € realizada pelo software Image J sobre uma imagem
bindria, representada na Figura 4.48, convertida a partir da imagem demarcada, onde

as regides escuras representam a fase bainita e as regides brancas, o constituinte MA.
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Figura 4.48. Imagem bindria utilizada pelo software Image J para a quantificaciio da fracdo volumétrica. Imagem
resultante da segmentacdo da fase bainita (drea escura) e constituinte MA (regides brancas) de uma
fotomicrografia na condi¢do 6 de tratamento térmico, obtida por meio de ataque quimico com nital 2%.

De maneira andloga, o ataque com reagente LePera possibilitou a segmentagao
da fase bainita e do constituinte MA, os quais foram quantificados por meio de
processamento digital de imagens. Na Figura 4.49 estd representada uma
fotomicrografia original, obtida por ataque com reagente LePera e sua imagem
duplicada, em escala de cinza, onde foi preenchida pela cor vermelha a fase bainita,
foco da quantificacdo na imagem analisada. No canto inferior esquerdo da Figura 4.49,
o histograma utilizado para auxiliar na defini¢ao do nivel de segmentacdo, usado como
parametro na contagem da fase bainita nas demais micrografias que compdem a

amostragem.
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Figura 4.49. Exemplo do processamento de imagem e definicio de parametros de segmentacdo de uma
fotomicrografia de uma amostra na condi¢@o 2 de tratamento térmico, obtida por meio de ataque quimico com
reagente LePera.

A Figura 4.50 representa um exemplo do processamento de imagem e a definicdo
do parametro de segmentacdo utilizado na quantificagdo da austenita retida,
identificada por meio do ataque quimico a base de metabissulfito de sddio,

caracterizada pelas regides brancas na fotomicrografia.
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Figura 4.50. Exemplo do processamento de imagem e definicdo de pardmetros de segmentacdo de uma
fotomicrografia de uma amostra na condi¢@o 1 de tratamento térmico, obtida por meio de ataque quimico com
solucdo aquosa de 10% de Metabissulfito de Sédio

As fracdes volumétricas da martensita e austenita retida, obtidas pelo ataque
quimico com o reagente nital 2% e também obtidas pelo ataque quimico com reagente
LePera, foram subtraidas das fracdes volumétricas obtidas pelo ataque quimico a base
de Metabissulfito de Soédio, informando, de maneira aproximada, a quantidade de

martensita presente na estrutura do material, para cada condi¢do estudada.

Os resultados apresentados na Tabela 4.2 representam a quantificacdo das fragdes
volumétricas da fase bainita e do constituinte MA, obtidos pelos ataques quimicos com
nital 2%, reagente LePera e reagente LePera Modificado. Também sdo apresentados os
resultados das fragdes volumétricas da austenita retida, obtidos pelo ataque a base de

metabissulfito de sédio e o resultado do célculo da quantidade de martensita.
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Nas condig¢des de tratamento térmico C4 e C8 (tempo de permanéncia de 1800 s no
patamar isotérmico), atacadas com reagente LePera, embora existéncia de pouca nitidez
nas fotomicrografias para a segmentacdo da fase bainita e do constituinte MA,
apresentaram resultados da quantificacio de fases similares aos resultados obtidos através
do ataque quimico com reagente LePera Modificado, mostrados na Tabela 4.2. Porém
considera-se a quantificacdo de fases com o ataque quimico com reagente LePera

Modificado mais precisa.

Comparando-se os resultados obtidos pelos ataques quimicos com reagente nital e
reagente LePera, na Tabela 4.2, para todas as condi¢des estudadas, as diferentes técnicas
de ataque quimicos utilizadas na quantificagcdo da fase bainita e do constituinte MA,
mostraram resultados similares (considerando-se as variagdes dos respectivos desvios
padrdes), comprovando a eficiéncia de ambas as técnicas metalograficas, conforme era

esperado.

Os valores da quantificacdo da fase bainita, obtidos pelo ataque com reagente nital e
pelo ataque quimico com reagente LePera foram relacionados graficamente em funcdo do
tempo de permanéncia no patamar isotérmico, a temperatura de 336 °C e a temperatura de

286 °C, os quais sdo representados na Figura 4.51.
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Figura 4.51. Variacdo da fracdo volumétrica da bainita em fun¢do do tempo de permanéncia no patamar isotérmico a
temperatura de 336 °C e 286 °C, obtida a partir dos ataques quimicos com reagente nital e reagente LePera.

Baseando-se na andlise da fracdo volumétrica da bainita (Figura 4.51), percebe-se
que a temperatura de 336 °C, assim como a temperatura de 286 °C, ocorre um crescimento
da quantidade de bainita, conforme aumenta o tempo de permanéncia no patamar
isotérmico, resultado consistente com uma avaliacdo tedrica feita através da respectiva
curva TTT do aco AISI 4340. Na decomposicdo da austenita, a fracdo volumétrica da
bainita aumenta em funcdo do maior tempo de permanéncia na transformacdo isotérmica.
Na transformacdo isotérmica, a reacdo nao se completa devido a estabilizacdo da austenita

residual por saturagdo de carbono, gerado pela rejei¢do de carbono da ferrita bainitica.

Quando se compara os valores quantificados para a bainita, referentes aos dois
patamares isotérmicos (336 °C e 286 °C), percebe-se maior quantidade de bainita

transformada a temperatura de 286 °C, para os mesmos tempos de permanéncia nas
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temperaturas de transformacdo bainitica. Este fato pode ser explicado sugerindo um
prolongamento da curva de transformagdo bainitica, para temperaturas inferiores a
temperatura Ms, mostrado na curva TTT do aco AISI 4340 (Figura 4.52). Para
temperaturas inferiores a temperatura Ms (inicio da transformac¢do martensitica) é
possivel que o inicio de transformacdo bainitica ocorra em tempos menores. Desta forma,
a quantidade de bainita transformada a temperatura de 286 °C ¢ maior do que a
quantidade encontrada a 336 °C, para os mesmos tempos de permanéncia na temperatura

de tratamento térmico.
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Figura 4.52. Representacdo esquemadtica da Curva TTT do ago AISI 4340, mostrando prolongamento da linha de
inicio de transformacdo da bainita para temperaturas inferiores & Ms (inicio de transformacdo martensitica)
(Adaptado de CALLISTER, 2000).

Em uma andlise dos resultados obtidos pelo cdlculo aproximado da martensita,
apresentado na Tabela 4.2, a temperatura de 336 °C, para os tempos de permanéncia de
60 s e 120 s, a quantidade de martensita permanece constante (considerando-se os valores
com os respectivos desvios padrdo). No entanto, em tempos superiores, 300 s e 1800 s, a

fracdo de martensita diminui conforme aumenta o tempo de permanéncia no patamar
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isotérmico, a temperatura de 286 °C, assim como a temperatura de 336 °C. A presenca de
martensita estd associada com a ultima etapa do tratamento térmico, o resfriamento
rdpido, posterior ao tratamento isotérmico. Na decomposicdo da austenita, parte da
austenita residual, a qual ainda ndo se tornou suficientemente estdvel, transforma-se

durante o resfriamento rdpido em 4gua.

A quantidade de martensita (resultante da subtracdo da fracao de drea do constituinte
MA, obtida por meio dos ataques quimicos com nital e LePera e da austenita retida,
obtida por meio do ataque quimico a base de metabissulfito de sédio), foi relacionada
graficamente em funcdo do tempo de permanéncia no patamar isotérmico, a temperatura

de 336 °C e a temperatura de 286 °C e estdo representados na Figura 4.53.
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Figura 4.53. Variagdo da quantidade de martensita em funcido do tempo de permanéncia no patamar isotérmico a
temperatura de 336 °C e 286 °C, obtida pela subtragdo do constituinte MA (a partir dos ataques quimicos com
reagente Nital e reagente LePera) e austenita retida (a partir do ataque quimico a base de metabissulfito de s6dio).
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Na andlise da Figura 4.53, comparando-se as condicdes de tratamento isotérmico a
temperatura de 336 °C e a temperatura de 286 °C, para o tempo de 60 s no patamar
isotérmico, as fragdes de martensita sdo similares em ambas as temperaturas,
considerando os respectivos desvios padrdes. Porém, para os tempos de permanéncia no
patamar isotérmico de 120 s, 300 s e 1800 s, nota-se que a fragdo de martensita é maior
para as condi¢des de tratamento térmico a temperatura de 336 °C. Este fato justifica-se
também pelo prolongamento da linha de inicio de transformacédo bainitica da curva TTT
do aco AISI 4340, mostrado na Figura 4.52, sugerindo que o inicio de transformagao
bainitica ocorre em tempos menores, para temperaturas inferiores a temperatura Ms
(inicio da transformagcdo martensitica), existindo maior transformacdo bainitica a
temperatura de 286 °C, referente aos mesmos tempos de permanéncia no patamar
isotérmico. Na transformacdo isotérmica, a rea¢do bainitica € acompanhada por uma
reducdo da temperatura Ms, gerada pela estabilizacdo da austenita residual por saturacdo
de carbono, rejeitado da ferrita bainitica. Desta forma, menor fracdo de austenita residual

se transforma em martensita no resfriamento subseqiiente a transformacao isotérmica.

Os valores da quantificacdo da austenita retida, obtidos pelo ataque com reagente a
base de metabissulfito de sdédio foram relacionados graficamente em fun¢do do tempo de
permanéncia no patamar isotérmico, a temperatura de 336 °C e a temperatura de 286 °C,

representados na Figura 4.54.
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Figura 4.54. Variag¢@o da fracdo volumétrica da austenita retida em fun¢@o do tempo de permanéncia no patamar
isotérmico a temperatura de 336 °C e 286 °C, obtida a partir do ataque quimico a base de metabissulfito de sddio.

A quantidade de austenita retida, medida a temperatura ambiente, estd relacionada
com dois fatores: a decomposi¢do da austenita em bainita, decorrente da transformagao
isotérmica, e a transformagdo por cisalhamento da austenita em martensita, sob rapido

resfriamento, subseqiiente a transformagao isotérmica.

Através da andlise metalografica realizada com reagente a base de metabissulfito de
sédio (Tabela 4.2), observa-se que a quantidade de austenita retida permanece
praticamente constante em tempos curtos de permanéncia no patamar isotérmico (60 s e
120 s), com fracdes volumétricas variando no intervalo de 16,3% a 8,9% para a
temperatura de 336 °C e no intervalo de 7,5% a 4,2% para a temperatura de 286 °C. Com

o aumento do tempo de transformacao isotérmica, para os tempos de 300 s e 1800 s, a
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fracdo volumétrica da austenita retida decresce em funcio do tempo de permanéncia no

patamar isotérmico, tanto a temperatura de 336 °C quanto a temperatura de 280 °C.

Conforme andlise da Figura 4.53, quando comparadas as condicdes de tratamento
isotérmico a temperatura de 336 °C e a temperatura de 286 °C, para os mesmos tempos de
permanéncia no patamar isotérmico, percebe-se que a temperatura de 336 °C apresenta

maior quantidade de austenita retida.



150

5. CONCLUSAO E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

5.1. CONCLUSAO

Os tratamentos térmicos do aco AISI 4340, submetido a austenitizacdo a
temperatura de 850 °C por 1800 s, seguido de tratamento isotérmico, a temperatura de
336 °C e 286 °C, em diferentes tempos de permanéncia em temperatura de transformagdo
bainitica, permitiram a obtencdo de uma estrutura com coexisténcia da fase bainita,

martensita e austenita retida.

Com relagdo a caracterizacdo microestrutural, via microscopia 6ptica, do aco
AISI 4340, submetido aos tratamentos isotérmicos nas temperaturas, 336 °C e 286 °C, em

diferentes temos de permanéncia, pode-se concluir que:

a) As técnicas de ataque quimico com reagente nital e reagente Lepera mostraram-
se eficiente na identificacdo da fase bainita e do constituinte MA, formado pelas

fases martensita e austenita retida.

b) A técnica de ataque quimico com reagente LePera Modificado, na proporcao de
1:2 (metabissulfito de sédio : dcido picrico) mostrou-se mais eficiente do que o
reagente composto pela mistura em partes iguais, quando aplicado em amostras
constituidas quase que totalmente pela estrutura bainita, permitindo a
identificacdo da fase bainita, revelada em coloracdo escura e do constituinte
formado pelas fases martensita e austenita retida (reveladas em tonalidade

clara).
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d)

2)
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O reagente metabissulfito de sédio possibilitou a identificagdo da austenita

retida, de forma isolada, aparecendo com tonalidade branca.

A técnica de ataque quimico com reagente Contorno de Grdo possibilitou a
revelacdo do contorno de grdo da estrutura austenita, formada previamente na

zona de austenitizagao.

A combinagdo das técnicas de ataque quimico com reagente Contorno de Grao
e nital possibilitaram a observacdo da nucleagdo e crescimento das ripas da

estrutura bainita a partir dos contornos de graos austeniticos.

A quantificacdo de fases presentes na estrutura do material mostrou que a
fracdo volumétrica da estrutura bainita aumenta em func¢do do aumento do
tempo de permanéncia no patamar isotérmico. A quantidade de martensita,
assim como de austenita retida, decrescem a medida que aumenta o tempo de

permanéncia no patamar isotérmico.

Para os mesmos tempos de permanéncia, as amostras tratadas isotermicamente
a 286 °C apresentaram valores mais altos de fracdo volumétrica da bainita,
quando comparado aos valores da fragdo volumétrica da bainita das amostras
tratadas a 336 °C, sugerindo que em temperaturas inferiores a temperatura Ms,

o inicio de transformagdo bainitica ocorra em tempos menores.
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5.2. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a)

b)

c)

d)

Aplicagdo de recursos de microscopia eletronica de varredura para caracterizacio

de acos com coexisténcia das estruturas bainitica e martensitica.

Utilizacdo de microscopia eletrOnica de transmissdo para caracterizagdo da
estrutura bainitica formada isotermicamente em temperaturas proximas a

temperatura de transformagdo martensitica.

Caracterizagdo da austenita retida utilizando-se técnicas de difracao de Raio X.

Combinagdo das técnicas de ataque quimico Contorno de Grao austenitico e
metabissulfito de sédio para caracterizacdo da morfologia da austenita retida em

relacdo ao grdo austenitico, formado na temperatura de austenitizagao.

Utilizacdo da técnica de ataque quimico Contorno de Grao austenitico para estudo
e avaliacio da influéncia da temperatura e tempo de austenitizacdo na

homogeneidade e tamanho do grao austenitico.
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