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RESUMO

O desempenho dos agos multifasicos € estreitamente relacionado com seus microconstituintes.
Assim, a caracterizacdo e controle efetivo da microestrutura desses materiais sdo cruciais,
sendo que os processos de ataques quimicos sdo essenciais para que isso ocorra. Neste
contexto, com o intuito de discutir como os fatores envolvidos nos processos de ataques
quimicos com os reagentes de Nital e LePera influenciam na caracterizagdo metalografica dos
acos TRIP800, DP600 e CP800, este estudo foi realizado. A utilizagdo do Método de Taguchi
para a realizacdo deste trabalho possibilitou a geracdo de resultados com respaldo estatistico,
confiabilidade, ao mesmo tempo em que o estudo foi otimizado, tanto no que concerne ao
nimero de ensaios realizados quanto pela existéncia de ferramentas para a realizagdo da
analise dos resultados. Para os experimentos com o reagente Nital, os fatores considerados
foram: concentracdo da solucdo de reagente, tempo e modo de ataque, e modo de limpeza.
Para os ensaios realizados com o reagente LePera, as varidveis analisadas foram:
concentragdo da solucdo de picral e metabissulfito de sddio, pré-ataque, modo de secagem e
tempo de ataque. Comprovou-se a influéncia do fator concentragdo da solucao de Nital nos
experimentos realizados com os trés materiais analisados, contudo, para o aco CP 800, o fator
tempo de ataque ndo apresentou impacto relevante para o processo. A realizacdo de limpeza
utilizando solu¢do de bicarbonato de s6dio das amostras apds ataque com o reagente Nital se
mostrou relevante para os processos envolvendo os agos DP e CP. Em relacdo aos
experimentos envolvendo o reagente LePera, sugeriu-se o emprego de uma escala qualitativa
(IQ - indice de qualidade) para classificar as imagens obtidas nos experimentos realizados. O
uso do IQ possibilitou a andlise dos dados de maneira quantitativa e identificacdo das
variaveis que possuem maior impacto sobre o processo. Comprovou-se também, a influéncia
dos fatores ruido (temperatura e umidade relativa).

PALAVRAS-CHAVE: Acos Avangados. Ago TRIP. Aco Complex Phase. A¢o Dual Phase.
Micrografia. Ataque quimico. Nital. LePera. Taguchi.



ABSTRACT

The performance of the multiphase steels is closely related to their microconstituents.
Therefore, the characterization and effective control of these materials microstructure are
crucial, being that the processes of chemical etching are essential for this to occur. In order to
discuss how the factors involved in the chemical etching with the Nital and LePera reagents
influence in the metallographic characterization of the TRIP800, DP600 and CP800 steels,
this study was conducted. The use of the Taguchi method for conducting of this study allowed
the generation of results with statistical support, reliability, and at the same time the study was
optimized, both as regards to the number of tests carried out as for existence of tools for
carrying out the analysis of the results. For the experiments with Nital reagent, the considered
factors were: concentration of the reagent solution, time and method of etching besides
cleaning method. For the tests performed with LePera reagent, the analyzed variables were:
concentration of picral and sodium metabisulfite solution, pre-etching, drying method and the
etching time. It was proved the influence of the concentration of Nital solution in the carried
experiments with the three analyzed materials, however, for the CP 800 steel, the etching time
factor showed no significant impact on the process. The performance of cleaning using
sodium bicarbonate the samples after etching with Nital reagent proved to be relevant for
processes involving DP and CP steels. Regarding the experiments involving the LePera
reagent, it was suggested the use of a qualitative scale (IQ - Quality Index) to classify the
images obtained in the experiments. The use of 1Q allowed the analysis of the data in a
quantitative manner and the identification of the variables that have the most impact on the
process. It also proved the influence of noise factors (temperature and relative humidity).

KEYWORDS: Advanced Steels. TRIP Steel. Complex Phase Steel. Dual Phase Steel.
Micrography. Chemical Etching. Nital. LePera. Taguchi.
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1 INTRODUCAO

O aco ¢ um material caracterizado pelas amplas propriedades (resisténcia a tragdo de
100 a 5000 MPa, temperaturas de utilizagdo de até 650°C, podendo ser submetidos a
atmosferas de corrosdo acidas, alcalinas e salinas), amplas aplicagdes (do setor de construgao
a transporte, maquinas e equipamentos, energia, maritima, protecdo ambiental, bélica, entre
outros), de facil reciclagem (a sucata de aco sendo utilizada para produzir acos de alta
qualidade) e baixo custo (DONG et al., 2011). Além disso, ¢ caracterizado pela producdo em
massa, sendo que, em 2015, a produgcdo mundial de ago bruto foi de 1,622 bilhdes de
toneladas, dos quais 33,2 milhdes de toneladas foram produzidos no Brasil (WORLD STEEL
ASSOCIATION - WSA, 2016).

Estes materiais compdem aproximadamente 60% da massa total de um automoével,
Figura 1.1, e é sem duvida a base para os veiculos terem alto desempenho, menor peso e
seguranca. Eles sdo usados na producao da carroceria do carro e carcaga do motor
(enclosure), sistema de transmissdo, chassis, partes da suspensdo, etc (BELLO, 2014; DE
COOMAN; CHIN; KIM, 2011; GAN, 2011; KIM et al, 2009).

Figura 1.1 - Composi¢do média da distribui¢do de materiais em um veiculo - 2014

Dutnes
B h
T 1484

Plasticos e
Compdsitos
10%

Aluminio
9%

Ferro fundido
6% :

Qutros agos
3%

Acos de média e
alta resisténcia
14%

Fonte: Adaptado de Bello (2014)

Atualmente, o desenvolvimento de agos automotivos ocorre de maneira tdo acelerada
que ndo se pode imaginar o progresso futuro precisamente. A partir da década de 2000, os

acos da série AHSS (Advanced High Strength Steel), como os agos assistidos pelo efeito TRIP
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(TRIP-aided steel - TRIP: Transformation Induced Plasticity), DP (Bifasicos - Dual-Phase) e
acos martensiticos estampados a quente passaram a ser empregados.

A principal caracteristica desses materiais encontra-se em suas microestruturas. Os agos
da série AHSS possuem microestruturas multifasicas, podendo conter ferrita e diferentes
fragdes volumétricas de martensita, bainita e/ou austenita retida em quantidades suficientes
para produzir propriedades mecanicas unicas (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006;
KUZIAK; KAWALLA; WAENGLER, 2008).

E possivel alterar as propriedades mecanicas dos agos multifasicos, e adapta-los para a
respectiva aplicacao prevista ajustando fases, morfologia, orientacdo e, acima de tudo, fragdes
volumétricas, tamanho ¢ distribuicdo das diferentes fases. Além disso, a microestrutura ou
algumas fases dentro da microestrutura podem ser mecanicamente instaveis, o que resulta em
transformagdes induzidas por deformacdo. Estas transformagdes melhoram a
conformabilidade por significativo encruamento e favorecem o comportamento de
deformacao uniforme (BLECK; PHIU-ON, 2009).

A aplicacdo destes agos modernos permite a redugao de massa do automoével, por meio
da diminuicdo da espessura das chapas dos materiais e/ou reduzindo suas densidades
especificas, permitindo reducdes consideraveis de emissdes a custos acessiveis (MATLOCK
et al, 2012; SAMEK; KRIZAN, 2012).

Além da reducdo de peso, as normas relativas a seguran¢a dos automdveis também tém
estado em foco (BLECK; PHIU-ON, 2009; MATLOCK et al, 2012).

Esses materiais sdo usados em componentes da producdo do body-in-white, sistema de
transmissao, chassis, suspensao, entre outras partes (DE COOMAN; CHIN; KIM, 2011).

A pesquisa de agos destinados a industria automobilistica em um futuro préximo
poderia ser principalmente focada nas propriedades relativas a colisdo e economia de energia
(combustivel), com boas propriedades ndo apenas de resisténcia, mas também alta ductilidade

(DONG et al., 2011).

1.1 MOTIVACAO

Como aludido na secdo anterior, as estruturas automotivas projetadas atualmente se
beneficiam de relevante e crescente aplicagdo dos agos de alta resisténcia (High Strength Steel
- HSS e Advanced High Strength Steel - AHSS), como pode ser observado nas Figuras 1.2 e
1.3 (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006; KUZIAK; KAWALLA; WAENGLER, 2008).
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Figura 1.2 - Participagdo em peso de diferentes materiais em um automdével norte americano,

em 1995 e em 2020 (estimativa).
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Fonte: Adaptado de Schultz; Abraham (2009).
Figura 1.3 - Previsado de utilizagdo de AHSS e UHSS em veiculos norte-americanos
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O desempenho destes materiais ¢ estreitamente relacionado com os constituintes e a

morfologia dos microconstituintes (DONG et al., 2011). Portanto, o conhecimento detalhado

da fracdao, morfologia e composi¢ao quimica dos constituintes das fases presentes e seus

efeitos nas propriedades mecanicas sdo cruciais. Atualmente, a caracterizacdo e controle

efetivo da microestrutura sdo de micro a nano escala (RADWANSKI; WROZYNA;

KUZIAK, 2015).

Em func¢ao da necessidade de se isolar as diferentes fases dos acos multifasicos, a fim

de se caracterizar os mesmos, estdo sendo empregados ataques quimicos corrosivos (nital,

picral, metabissulfito de sodio, etc), além dos chamados tint etch (GIRAULT et al., 1998).
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Os diversos ataques com os reagentes descritos na literatura tém sido desenvolvidos por
meio de método de tentativa e erro, desde que o entendimento existente dos mecanismos dos
processos de ataque para cada material ndo € suficientemente preciso para permitir a previsao
das composi¢des, tempos e condi¢des apropriadas, como ja era descrito por Kehl e Metlay
(1953) e em seguida por Greene, Rudaw e Lee (1966), Kilpatrick, Benscoter ¢ Marder (1971),
Beraha (1977), LePera (1980), e amplamente empregados por diversos pesquisadores, no
decorrer dos anos, como Girault et al (1998), VanderVoort (2004), Dimatteo et al (2006),
Angeli et al (2006), Hashimoto et al (2006), Santofimia et al (2008), Szab6 e Kardos (2010),
Fiireder et al (2010), Sodjit e Uthaisangsuk (2012), Kang et al (2013), entre outros.

A dificuldade da reprodutibilidade do processo de ataque quimico se deve ao grande
nimero de varidveis/paradmetros envolvidos, tais como o material a ser caracterizado, o0 modo
de ataque, modo de secagem, tempo de exposi¢cdo da amostra ao reagente, realizagdo ou nao
do pré-ataque, concentragdo dos reagentes, entre outros fatores, que afetam significantemente
os resultados deste processo, o que torna necessaria a andlise dos efeitos dos mesmos na
caracterizagdo metalografica do material em estudo (BRITZ; HEGETSCHWEILER;
MUCKLICH, 2014; FUKUGAUCHI, 2010; LEUNIS et al, 2006).

Em situagdes como esta, na qual hda um grande numero de varidveis (fatores)
envolvidas, o emprego de técnicas de Projeto de Experimentos (Design of Experiments -
DOE) tornaria o estudo desses fatores e suas possiveis interagdes mais ampla e eficiente, além
de, reduzir o nimero de experimentos a serem realizados. Dentre essas técnicas, o0 método de
Taguchi vem sendo amplamente empregado em diversos campos industriais e fornece uma
abordagem simples, eficiente e sistematica para otimizar os projetos em relacdo ao
desempenho, qualidade e custo (MASON; PREVEY, 2000; YANG; TARNG, 1997).

Ao se aplicar esse método, o tempo necessario para a realizacdo das investigagdes
experimentais pode ser significantemente reduzido, além de existir maior efetividade na
investigacdo dos efeitos dos multiplos fatores envolvidos no processo analisado, como
observado por Cigek; Kivak; Samtas (2012).

A fim de identificar a porcentagem de contribuicdo dos diferentes fatores que afetam o
processo de ataque quimico, o método de Taguchi foi utilizado. Este método ¢ uma
combina¢do de técnicas matematicas e estatisticas usadas em um estudo empirico ¢ pode
determinar a condigdo experimental que possui a menor variabilidade como a condi¢ao ideal

(KAMYABI-GOL; SHEIKH-AMIRI, 2010).
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Entretanto, nao ha referéncias bibliograficas relativas ao uso das técnicas de Taguchi em
praticas metalograficas, o que torna esta pesquisa um projeto desafiador, inovador e
interdisciplinar, envolvendo as areas de Engenharia de Materiais, Engenharia de Produgao e

Engenharia da Qualidade.

1.2 OBJETIVOS

No contexto apresentado na sec¢do 1.1, o presente trabalho visa:

1. Caracterizar a microestrutura dos agos assistidos pelo efeito TRIP, Complex Phase ¢
Dual Phase com o uso de diferentes reagentes quimicos, via microscopia optica.

2. Avaliar, com o emprego do método de Taguchi, os processos de ataques quimicos
com finalidade de:

a) Ataques quimicos com o reagente nital: identificar/comprovar quais sao
os fatores mais significantes desse processo para o resultado obtido ao
final do experimento (grau/intensidade do ataque).

b) Experimentos com o reagente LePera: investigar a influéncia de diversas
variaveis do processo, bem como das interagdes entre as mesmas, na
qualidade da imagem obtida apos ataque.

c) Propor uma escala para classificacdio das imagens obtidas apds a

realizacdo dos ataques quimicos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ACOS AVANCADOS AUTOMOTIVOS

De acordo com a World Auto Steel - WAS (2014), os acos automotivos podem ser
classificados de diversas formas, como por exemplo, metalurgicamente (quanto a
microestrutura dos materiais).

Por outro lado, grande parte da literatura utiliza estritamente intervalos definidos para
categorizar diferentes niveis de resisténcia dos acos automotivos: HSS (agos de alta
resisténcia convencionais - Conventional High Strength Steels); UHSS (agos de ultra-alta
resisténcia - Ultra High Strength Steels), e AHSS (acos avangados de alta resisténcia -
Advanced High Strength Steel), Figura 2.1 (BLECK; PHIU-ON, 2009; SHAW; ZUIDEMA,
2001; WAS, 2014; ZUIDEMA et al, 2001).

Figura 2.1 - Classificacdo dos agos automotivos quanto a resisténcia mecanica
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Fonte: Adaptado de Flaxa; Shaw ( 2002).

Um terceiro método de classificagdo considera varias propriedades mecanicas ou
parametros de conformacao distintos. Como um indicador de plasticidade e energia absorvida
dos materiais, o produto da resisténcia a tracdo (R,) e o alongamento total (A) tem sido
aplicado para classificar os agos automobilistico em 1%, 2 e 3* geracdo (CAO et al, 2011).

De acordo com Cao et al (2011); Dong et al (2011); Han et al (2009), Matlock et al
(2012) e Radwanski, Wrozyna, Kuziak (2015), os acos automotivos com R, xA de 15+10
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GPa%, como os acos assistidos pelo efeito TRIP, DP, CP e martensiticos sdo classificados
como acos automotivos de 1* geracdo ou acos avancados de alta resisténcia convencionais
(Conventional AHSS), enquanto que os acos de alta liga com R,xA de 50+10 GPa%, como os
acos TWIP (agos com plasticidade induzida por maclagdo - Twinning-Induced Plasticity), e
outros acos com microestrutura totalmente austenitica sdo classificados como sendo de 2*
geracdo ou U-AHSS (agos avangados de ultra alta resisténcia - Ultra-Advanced High Strength
Steel).

O custo e a dificuldade na produgdo dos agos automotivos de 2* gera¢do representam
uma evidente desvantagem quando comparados aos de 1% geragdo. Este fato promoveu
pesquisas mundiais de desenvolvimento dos acos automotivos de 3* geragdo ou acgos
avancados de extra alta resisténcia (X-AHSS), cuja relagdo R,xA ndo ¢ inferior a 30£10
GPa%, contudo, com um custo viavel (CAO et al, 2011; JIN, 2011; MATLOCK; SPEER,
2009).

A 3% geracdo de acos avangados apresenta elevada resisténcia e ductilidade, com niveis
de resisténcia a tra¢do de 1,0 - 1,5 GPa, como pode ser observado na Figura 2.2 (CAO et al,

2011; DONG et al, 2011).

Figura 2.2 - Desenvolvimento de acos avangados - 3* geragdo (2017-2025)
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Fonte: Adaptado de Branagan et al. (2013)

De acordo com Larry Kavanagh, presidente do Steel Market Development Institute

(SMDI), a pesquisa da 3* geracdo dos AHSS encontra-se no inicio. Virtualmente todos os
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AHSS utilizados atualmente na induastria automotiva sdo ligas de 1* geracdo, como agos
assistidos pelo efeito TRIP, DP, ferritico-bainiticos, CP e martensiticos, nao havendo
realmente uma 2° geracdo de AHSS (PINKHAM, 2013).

A seguir sdo descritas as caracteristicas e propriedades de algumas das principais ligas
de 1* gera¢do, bem como, as de 2* geracdo mais pesquisadas. Quanto as ligas classificadas

como sendo de 3* geracdo, uma sintese das pesquisas destes materiais € descrita.

2.1.1 Agos Avangados - 12 geracao

Segundo Matlock e Speer (2009), a "1* geracao" de AHSS incluem os agos assistidos
pelo efeito TRIP, DP, CP, e martensiticos, Figura 2.3.

Figura 2.3 - Caracterizacdo das microestruturas dos AHSS - 1% geracdo via microscopia optica e
microscopia eletronica de varredura.
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Fonte: Adaptado de Samek; Krizan ( 2012).
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A faixa de propriedades que inclui estes materiais incorpora outros agcos que também
possuem microestruturas compostas principalmente de ferrita. A Figura 2.2 apresenta a
relacdo entre resisténcia e alongamento de tipicos AHSS e os compara aos agos
"convencionais" de baixa resisténcia (IF, BH ou Mild) ou alta resisténcia (CMn ou HSLA).
Esta figura tem sido amplamente utilizada como referéncia para avaliar novos
desenvolvimentos em AHSS.

Estes materiais envolvem combinagdes de liga e de processamento para produzir
combinag¢des microestruturais Unicas, resultantes de ciclos de tratamentos térmicos que sao
especialmente importantes na producdo destes materiais. Temperatura e taxas de resfriamento
devem ser cuidadosamente controladas dentro de parametros rigorosos para desenvolver as
microestruturas desejadas, como ilustrada pelo diagrama tempo-temperatura-transformacao

(TTT), Figura 2.4 (MATLOCK et al, 2012; TAMARELLI, 2011).

Figura 2.4 - Diagrama TTT de materiais classificados como AHSS de 1* geragao
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Fonte: Adaptado de Bhat ( 2008).

Elementos de liga como: aluminio, boro, nidébio, vanddio podem ser utilizados para
otimizar a evolugdo microestrutural e as propriedades mecanicas dos AHSS. A Figura 2.5

mostra como alguns elementos podem influenciar na curva TTT destes materiais.
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Figura 2.5 - Efeitos dos principais elementos de liga no processamento de agos assistidos pelo
efeito TRIP, CP, DP e martensiticos.
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Fonte: Adaptado de Adamczyk; Grajcar ( 2007).

2.1.1.1 Agos bifasicos (Dual Phase Steels - DP)
2.1.1.1.1 Microestrutura e composi¢ao quimica

Segundo a na norma ASTM A1088 (2013), os acos DP possuem uma microestrutura
que consiste essencialmente de ilhas de martensita (a') dispersa em uma matriz macia de

ferrita (o), Figura 2.6.

Figura 2.6 - Microestrutura tipica de um aco DP. Ataque: reagente Nital.
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Fonte: Adaptado de Ahiale et al. (2013). Fonte: Adaptado de Granbom (2010).
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Entretanto, austenita retida, perlita, carbonetos ou mesmo bainita podem ser fases
presentes neste material de acordo com os parametros do recozimento intercritico e a
composi¢do da liga, Figura 2.4 e Tabela 2.1 (GRANBOM, 2010; HUSEYIN; HAVVA;
CEYLAN, 2010; KUBILAY; ZEYTIN; AYDIN, 2008; MAFFEI; SALVATORE;
VALENTINI, 2007; SINHA; WU; LIU, 2007; SAMEK; KRIZAN, 2012).

Tabela 2.1 - Composi¢ao quimica e propriedades mecanicas de acos bifasicos

Composi¢do Quimica [% em peso]

Material
C Mn+Al+Si P S Cu Ni CrtMo V+Nb+Ti N
450T/250Y 0,15 3,00 0,080 0,015 0,20 0,50 1,00 0,35
490T/290Y 0,15 3,40 0,080 0,015 0,20 0,50 1,00 0,35
590T/340Y 0,17 4,75 0,080 0,015 0,20 0,50 1,40 0,35
780T/420Y 0,18 5,40 0,080 0,015 0,20 0,50 1,40 0,35
980T/550Y 0,23 6,00 0,080 0,015 0,20 0,50 1,40 0,35

Fonte: Adaptado de ASTM - 1088 (2013)

Ha diversas combinagdes de elementos de liga, tais como manganés, silicio, cromo,
molibdénio e vanadio, Quadro 2.1, que podem ser adicionados ao ago com baixo teor de
carbono a fim de obter a microestrutura bifasica (ferrita-martensita) planejada

(TSIPOURIDIS, 2006).

Quadro 2.1 - Principais elementos de liga presentes nos agos DP

Elemento de liga (% em peso) Razao / influéncia da adi¢do
Estabilizador da austenita
C Enrijecedor da martensita

Determina a distribuigdo das fases
Estabilizador da austenita

Mn Enrijecedor da ferrita

Retarda a formacgao da ferrita
Estabilizador da ferrita

Retarda a formagao da perlita e da bainita
Estabilizador da ferrita

\Y Endurecedor por precipitagao

Refina a microestrutura

Estabilizador da ferrita

Nb Reduz a temperatura Ms

Refina a microestrutura

Abaixa a solubilidade do carbono na ferrita
Piora a molhabilidade

Cre Mo

Si

Fonte: Adaptado de Marra (2008).
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2.1.1.1.2 Processamento

Durante a produ¢do dos acos DP, tanto através da laminacdo de tiras a quente como de
recozimento continuo, a matriz ferritica se forma em primeiro lugar, Figura 2.4, enriquecendo
a austenita remanescente com carbono e outros elementos de liga (SHAW; ZUIDEMA, 2001;
TAMARELLI, 2011). Esta, por sua vez, ganha temperabilidade suficiente para se transformar
mais tarde em martensita, sob temperaturas bem mais baixas. Essa transformacao posterior da
martensita induz tensdes residuais de compressdo na matriz ferritica, as quais facilitam o
processo de escoamento e, dessa forma, reduzem o valor do limite de escoamento e suprimem
a ocorréncia de patamar.

Um resfriamento lento apds a formagdo da martensita pode proporcionar a redugdo da
fragilidade da martensita recém-formada através de efeitos de revenido. Durante a
deformagdo plastica o escoamento da matriz ferritica através das “ilhas” de martensita encrua
significativamente o material, contribuindo para aumentar sua resisténcia mecanica (GORNI,

2009).

2.1.1.1.3 Propriedades mecanicas e aplicacfes

De acordo com Fonstein (2015), varios mecanismos podem contribuir individualmente
ou em conjunto para a resisténcia dos agos bifasicos: endurecimento por particulas duras de
martensita, endurecimento por solucdo soélida de carbono na martensita, endurecimento da
ferrita por contornos de graos, endurecimento por precipitacao da ferrita, bem como t€émpera e
envelhecimento por deformacao.

De acordo com Radwanski, Wrozyna, Kuziak (2015), esta classe de material apresenta
uma série de caracteristicas mecanicas que lhe assegura boa conformabilidade: escoamento
continuo; limite de escoamento (a 0,2% de deformacao) entre 300 e 380 MPa; alto coeficiente
de encruamento "n", entre 0,2 e 0,3; baixa razdo elastica, entre 0,5 e 0,6; e alongamento total
superior a 27%. Possuem um importante efeito BH (bake hardening) promovendo aumento
do limite de escoamento durante o ciclo de cura no processo de pintura e alta resisténcia ao
amassamento (dent resistence) em painéis externos (GORNI, 2009; SHAW; ZUIDEMA,
2001). A resisténcia deste aco atinge a faixa de 500 - 1200 MPa (KUZIAK; KAWALLA;
WAENGLER, 2008).
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Os acos DP com maior resisténcia t€ém grande propensdo a apresentar variagao
dimensional, empeno ou distor¢do angular por retorno eldstico apds prensagem. Excelentes
resultados foram obtidos em operacdes de estampagem, tornando possivel a producdo de
pecas mesmo muito dificeis, como os pilares B, Figura 2.7. No entanto, esse tipo de acgo ¢

mais recomendado para aplicagdes de estampagem profunda (SAMEK; KRIZAN, 2012).

Figura 2.7 - Exemplo de aplicag@o de agos DP em carroceria de um automovel
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Segundo Galan et al (2012), a demanda por estes acos para aplicagdes automotivas esta

Fonte: Adaptado de Marra (2008).

aumentando significante e continuamente, especialmente para a producao de rodas, Figura

2.8.

Figura 2.8 - Exemplo de aplicag@o de agcos DP: roda - ago DP600 laminado a quente

Fonte: ArcelorMittal (2015).
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Apesar da resisténcia e ductilidade dos agos DP dependerem do teor de martensita
presente no material, hd um grande nimero de propriedades tecnologicas e funcionais destes
acos que dependem de caracteristicas microestruturais discretas que ndo estdo normalmente
sujeitos a um exame de rotina. Por exemplo, pesquisas relatam que a resisténcia ao choque
destes materiais melhora a medida que o grau de refinamento da das ilhas de martensita
aumentam (RADWANSKI; WROZYNA; KUZIAK, 2015).

Em meados da década de 1980 foi desenvolvida uma variante de ago bifasico, na qual a
martensita presente como segunda fase na ferrita foi substituida pela bainita, como observado
na Figura 2.9. A microestrutura ferritica-bainitica (FB) apresenta menor numero de locais em
que ocorre concentracao de tensao e deformagdo, uma vez que € mais uniforme do que a
ferritica-martensitica. Um ago ferritico-bainitico ideal para a fabricacdo de rodas, por
exemplo, deve apresentar deformagdo média de 85% e alongamento total minimo de 25%

(GORNI, 2009). As propriedades mecanicas destes materiais sdo intermedidrias entre 0s agos

DP e TRIP (COLPAERT, 2008).

Figura 2.9 - Microscopia eletronica de varredura de uma microestrutura tipica de um acgo
ferritico-bainitico. Ataque: reagente Nital

Fonte: Tamarelli (2011)

A siderurgica Benxi Iron & Steel Group Co. Ltd. desenvolveu um ago ferritico-bainitico
- FB600 visando a produgdo de rodas leves. A microestrutura deste material ¢ homogénea e
com graos refinados. Consiste de ferrita (60-70%) e bainita (30-40%). O alongamento total
apresentado foi superior a 30% e o limite de resisténcia, superior a 600MPa (BIAN et al,

2015).
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2.1.1.2 Agos com plasticidade induzida por transformagdo (Transformation Induced Plasticity
Steels - TRIP)

2.1.1.2.1 Microestrutura e composicao quimica

Acos que possuem microestrutura totalmente austenitica devido a grandes quantidades
de solutos estabilizadores de austenita, mas se transformam em martensita quando submetidos
a tensdo, sdo chamados de acos TRIP. Entretanto, quando a austenita ¢ uma fase de menor
fragdo volumétrica na microestrutura do material, mas sofre transformagdo martensitica
durante a deformacao, estes acos sdo conhecidos como TRIP-L ou agos assistidos pelo efeito
TRIP e sdo usualmente materiais de baixa liga (BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006;
RODRIGUEZ-MARTINEZ et al, 2010).

Os agos assistidos pelo efeito TRIP, ou TRIP-L, possuem microestrutura complexa
composta por diferentes fases: ferrita poligonal (o), bainita (o), martensita e austenita retida

(), como observado na Figura 2.10 (POLAT; OZTURK; TOROS, 2012; SUH et al, 2010).

Figura 2.10 - Microestrutura tipica de um ago assistido pelo efeito TRIP: Ferrita Poligonal
(o), Bainita (o), Martensita e Austenita Retida (y).

b) Microscopia Eletronica de Varredura:
ataque: reagente Nital

Fonte: Mesplont (2002) Fonte: Jacques et al. (2001)

Diversos estudos publicados abordam a relacdo microestrutura-propriedades dos agos
assistidos pelo efeito TRIP, sendo que grandes partes dos mesmos, destacam o papel da

austenita retida. A austenita retida neste material desempenha um papel vital no efeito de
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plasticidade induzida por transformagao (TRIP) - a sua transformacao gradual em martensita
durante a deformacao, Figura 2.11 - o que permite alto grau de encruamento do material e por
sua vez permite atingir alta ductilidade mantendo elevada resisténcia (DURAND-CHARRE,
2004; MASEK et al, 2009; POLAT; OZTURK; TOROS, 2012; ROS-YANEZ; HOUBAERT;
MERTENS, 2001; SAMEK; KRIZAN, 2012; SHERIF et al, 2004).

Figura 2.11 - Formagao da martensita durante deformacao pléstica (ensaio de tracao)
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Fonte: Adaptado de Staufner (2003).

Por outro lado, uma maior quantidade de austenita retida ndo necessariamente resulta
em um maior alongamento uniforme, pois a maior quantidade de austenita retida pode ter um
menor teor médio de carbono, levando a baixa estabilidade durante deformagao. Assim, existe
uma quantidade 6tima de austenita retida necessaria para aumentar o alongamento dos agos
assistidos pelo efeito TRIP (DIMATTEO et al, 2006; TIMOKHINA; HODGSON;
PERELOMA, 2004).

Pesquisas realizadas mostraram que os graos de austenita retida maiores que 1 um sdo
instdveis e ndo contribuem significativamente para a ductilidade do material, uma vez que
cristais menores de austenita retida contém menos sitios de nucleacdo potenciais para a
transformagdo em martensita e, consequentemente, requerem uma maior forga motriz total
para a nucleacdo da martensita. Por outro lado, as ilhas de austenita retida, que possuem graos
submicrométricos ou menores, tém uma baixa tendéncia em se transformar em martensita,
mesmo se ocorrer estiramento, €, assim, ndo contribuem para a ductilidade. A austenita retida

somente com um teor 6timo de carbono (>0,5-0,6% e <1,8%) pode proporcionar o efeito
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TRIP e o aumento do alongamento (DIMATTEO et al, 2006; TIMOKHINA; HODGSON;
PERELOMA, 2004).

A morfologia da austenita retida ¢ importante para sua estabilidade. O melhor
comportamento de alongamento foi observado quando a austenita retida esta presente na
forma de filmes entre as subunidades da bainita, ao invés de regides como ilhas de austenita
retida em blocos entre feixes de ferrita bainitica (TIMOKHINA; HODGSON; PERELOMA,
2004).

Diversas composicdes quimicas desses acos multifasicos foram desenvolvidas nos
ultimos anos, com a finalidade de ajustar sua microestrutura ¢ obter as propriedades

mecanicas desejadas, conforme mostra a Tabela 2.2 (BLECK, 2002).

Tabela 2.2 - Composi¢des quimicas de acos de baixa liga assistidos pelo efeito TRIP (% em
peso)

Grau C Mn Si Al P Nb AY/
Mn-Si 0,20 1,50 1,50 - - - -
Mn-Al 0,20 1,50 0,10 1,80 - - -
Mn-P 0,15 2,00 - - 0,03 - -
Mn-Si-Al 0,30 1,50 0,30 1,20 - - -
Mn-Si-P 0,15 1,50 0,60 - 0,01 - -
Mn-Si-Nb 0,20 1,50 1,50 - - 0,04 -
Mn-Si-V 0,15 1,50 0,60 - - - 0,06

Fonte: Bleck (2002)

Os elementos de liga desempenham um importante papel na estabilidade termodindmica
e na cinética das transformagdes de fase, como mostra a Figura 2.5. E os principais elementos
presentes neste material sao:

Carbono: principal elemento de liga destes materiais determina a quantidade de
austenita intercritica e acarreta a retencdo de austenita nos acos TRIP. Exigéncias como a
soldabilidade limitam seu teor em torno de 0,25 % (DIMATTEO et al, 2006; FERRER,
2003).

Silicio: importante na estabilizagdo da austenita retida, pois previne e retarda a
precipitagdo de carbonetos durante a formacdo da bainita, além de promover a formacao de
ferrita pro-eutetdide durante o resfriamento. Teores de até 1,5% retardam ligeiramente a
reacgdo perlitica (JANG; KIM; BHADESHIA, 2010; SHERIF et al, 2004).

Segundo Bhadeshia; Honeycombe (2006); Bleck (2002); Speer; Matlock (2002), a

adicdo substancial de silicio nesta classe de material favorece a formag¢ao de 6xido aderente e
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duro (Fe;Si04), de dificil remogao antes do processo de laminacdo a quente, resultando em
uma superficie final com mau acabamento. Para solucionar esta questao, existem os agos com
baixo teor de silicio que, sdo produzidos através de rigoroso tratamento térmico, pois nestas
ligas a austenita ¢ mais dificil ser retida devido a tendéncia de precipitagdo da cementita.

Aluminio: tem sido utilizado para substituir o silicio em agos assistidos pelo efeito TRIP
(DIMATTEO et al, 2006). Como desvantagem do uso do aluminio, pode-se mencionar o
aumento acentuado da temperatura Ms (GIRAULT et al., 2001).

Fosforo: baixas concentragdes deste elemento (menores que 0,1%) sdo suficientes para
retardar a cinética de precipitagdo de carbonetos de ferro e conferir um aumento na resisténcia
do material. Os efeitos benéficos do fosforo podem somente ser consumados junto ao silicio
ou ao aluminio (BLECK, 2002).

Nidbio ou titdnio: efeito de reducdo de tamanho de grdos, supressdo da formacao

indesejada de perlita e atraso da producdo isotérmica da bainita, através dos quais maiores
quantidades de austenita residual podem ser formadas (DIMATTEO et al, 2006),

Manganés: aumenta a temperabilidade e resisténcia desses agos, pois retarda a formagao
da perlita e aumenta a resisténcia do material por endurecimento de solucdo solida (FERRER,
2003). Possui efeito inibidor na formagao da ferrita durante o resfriamento, uma vez que este

minimiza um possivel enriquecimento de carbono desta fase (BLECK, 2002).

2.1.1.2.2 Processamento

Ao contrario dos agos bifasicos, os agos TRIP ndo sdo fabricados por qualquer
siderurgica, tampouco sdo utilizados por qualquer montadora de automoéveis. Existem
algumas razdes para este fato. Primeiro, os agcos TRIP normalmente possuem teor de carbono
de cerca de 0,20%, fato que dificulta unir as bobinas ou partes por meio de solda. Em segundo
lugar, ainda existem algumas contradicdes em relagdo ao comportamento mecanico destes
acos, especialmente no que tange ao flangeamento e fratura retardada (FONSTEIN, 2015).

Os agos assistidos pelo efeito TRIP podem ser produzidos diretamente da laminacao de
tiras a quente, na qual o resfriamento lento da bobina garante o enriquecimento de carbono da
austenita remanescente, ou laminados a frio e recozidos, Figura 2.12 (BHADESHIA;

HONEYCOMBE, 2006: GORNI, 2009; JACQUES et al, 2001; SPEER; MATLOCK,
2002; ZHUANG:; DI, 2008).
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Figura 2.12 - Tratamentos térmicos utilizados para gerar a microestrutura de agos assistidos
pelo efeito TRIP
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Fonte: Adaptado de Bhadeshia; Honeycombe (2006).

2.1.1.2.3 Propriedades mecénicas e aplicagdes

Atualmente, a resisténcia a tracdo dos acos assistidos pelo efeito TRIP produzidos
comercialmente atingem cerca de 1000 MPa (SUH et al, 2010). Esta classe de material possui
superior comportamento ao impacto (crash test), excelente efeito BH e propriedades de
resisténcia a indentagdo com espessuras reduzidas de chapas. Como um resultado da sua
elevada capacidade de absor¢ao de energia e de resisténcia a fadiga, os acos assistidos pelo
TRIP s3o particularmente utilizados na produgdo de partes estruturais e pecas de seguranga
automotiva, Figura 2.13, tais como barras de para choques, barras de protecdo, travessas,
vigas longitudinais, pilar B, refor¢os, soleiras (ARCELORMITTAL, 2013; DOBRZANSKI;
GRAJCAR; BOREK, 2009; GALAN et al, 2012; MUKHERJEE; SINGH; MOHANTY,
2008; WANG et al, 2010).

Figura 2.13 - Exemplos de aplicag¢des de agos assistidos pelo efeito TRIP

Fonte: ArcelorMittal (2013).
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2.1.1.3 Acos de fase complexa (Complex Phase Steels - CP)
2.1.1.3.1 Microestrutura e composi¢ao quimica
A microestrutura dos acos CP ¢ multifasica e constituida de uma matriz
ferritica/bainitica contendo pequenas quantidades de austenita retida, ou perlita, ou ambos,

conforme observado na Figura 2.14 (ASTM A1079-13%,2013; HAIRER et al, 2008).

Figura 2.14 - Microestrutura tipica de um ago CP: Ferrita (F); Bainita (B), Martensita (M) e
Austenita Retida (R.A.).

(a) Microscopia Optica, (b) Microscopia Eletronica de Varredura,

ataque: reagente LePera; ataque: reagente LePera
Fonte: (RYDE et al, 2012) Fonte: (KONG et al, 2014)

A composi¢ao quimica dos acos CP, bem como sua microestrutura, ¢ muito similar ao
de acos assistidos pelo efeito TRIP. Os elementos de liga desempenham um papel importante
na determinagdo da microestrutura, Figura 2.5, contribuindo para a resisténcia final do
produto, exercendo efeito de retardamento sobre a austenita para transformagdo ferritica
levando a formagao de bainita ¢ martensita (LOMBARDO, 2011; SARKAR, 2008).

Além disso, este material contém quantidades de niobio, titdnio e/ou vanadio, o que
causa o efeito de aumento de resisténcia por precipitacio (KUZIAK; KAWALLA;
WAENGLER, 2008; MESPLONT, 2002; TAMARELLI, 2011). Estes elementos
microligantes exercem um forte efeito de retardamento na transformagdo da austenita em
ferrita durante o resfriamento levando a formagao da bainita e martensita (SARKAR, 2008).

A microestrutura deste material ¢ de natureza complexa e o seu desenvolvimento ¢

muito sensivel as condi¢des de processamento, Figura 2.3 (SARKAR, 2008).
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2.1.1.3.2 Processamento

Em geral, os acos CP sdo produzidos através de processo de laminagdo a quente e
resfriamento controlado. No entanto, tem sido proposta a obtencdo desta classe de material
através de laminacao a frio, na qual o ago laminado a frio é recozido intercriticamente seguido
de uma transformagdo isotérmica a uma temperatura superior a do inicio da temperatura de
transformag¢ao martensitica a fim de controlar a reacao bainitica (SARKAR, 2008).

De acordo com Ryde et al (2012), ha trés rotas de processamento para se obter este
material por meio de laminagdo a frio: recozimento continuo com resfriamento a gas
(continuous annealing line with gas cooling - CAL-GQ), recozimento continuo com témpera
(continuous annealing line with water quenching - CAL-WQ) e galvaniza¢do por imersido a
quente (hot dip galvanizing - HDG).

A Tabela 2.3 relaciona cinco diferentes composi¢des quimicas de agos CP800
produzidos por duas siderurgicas com suas respectivas propriedades mecanicas, bem como os

processo de fabricacgdo utilizada para produzi-los.

Tabela 2.3 - Composi¢ao quimica e propriedades mecanicas de acos CP800

Composic¢ao quimica [% em peso] Propriedades Mecanicas
Fornecedor LG Espessura
processamento . Rp 0,2 Rm A0
C Mn Si Cr Mo Nb [MPa] *  [MPa] ** V6]

Rautaruukki HDG 1,20 0,17 1,70 0,18 030 0,15 626 855 16
Rautaruukki HDG 2,50 0,17 1,70 0,18 030 0,15 574 846 14
Rautaruukki HDG 1,20 0,17 1,70 0,18 030 0,16 568 836 14
voestalpine CAL 1,50 0,11 2,10 0,15 0 0,20 0,20 720 920 11
voestalpine CAL 1,50 0,14 2,10 0,20 0,30 0 0,20 620 790 16
*tensdo de escoamento **|imite de resisténcia a tracdo ***alongamento total

Fonte: Adaptado de Ryde et al (2012)

2.1.1.3.3 Propriedades mecanicas e aplicacfes

Estes materiais exibem uma elevada taxa de escoamento, alta capacidade de absor¢do de
energia, boa conformabilidade, e um baixo encruamento. Propriedades relativas a fadiga e ao
dobramento sdo excelentes, devido a sua microestrutura mais homogénea, o que resulta em
menores deformagdes localizadas entre os seus microconstituintes. Apresentam excelentes
caracteristicas quanto a soldabilidade (solda por pontos), bom comportamento quanto aos

ensaios de expansao de furo (SHAW; ZUIDEMA, 2001).
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A presenca de significante fragdo volumétrica de bainita neste material proporciona
limites de resisténcia da ordem de 800 a 1000 MPa, Tabela 2.2, com alongamento total de
aproximadamente 10 - 15% (SARKAR, 2008).

Portanto, esse material ¢ adequado para a fabricagdo de pegas automotivas relacionadas
com a segurancga, que exigem operagdes de dobramento, conformagao perfilada de tiras a frio
e outros tipos de conformacgdo na qual alta tensdo localizada ocorre como barras anticolisao
em portas, para-choques e o chamado pilar “B”, Figura 2.15. (GORNI, 2009; SAMEK;
KRIZAN, 2012; TAMARELLI, 2011; THYSSENKRUPP STEEL, 2009).

Figura 2.15 - Exemplos de aplicagdes de agos CP
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Fonte: Adaptado de ThyssenKrupp (2009).

2.1.1.4 Acos martensiticos (Martensitic Steels)

2.1.1.4.1 Microestrutura e composi¢ao quimica

Os agos martensiticos de baixo carbono apresentam microestrutura constituida
predominantemente de martensita, Figura 2.16 (WORLD AUTO STEEL, 2014). Contudo, a
microestrutura desses acos também pode conter outros constituintes, tais como bainita, ferrita
acicular e/ou austenita retida; por esse motivo, algumas de suas variantes sdo designadas pela
expressdo parcialmente martensitico. A martensita presente neste ago apresenta morfologia

em ripas (GORNI, 2008; 2009; KUZIAK; KAWALLA; WAENGLER, 2008).
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Figura 2.16 - Microscopia Optica de uma microestrutura tipica de um ag¢o martensitico.
Ataque: reagente Nital

Fonte: Bhat (2008).

O nivel de resisténcia desse material pode ser ajustado pelo teor de carbono, j4 que o
principal mecanismo de endurecimento da martensita decorre do efeito da solugdo solida
desse elemento. As demais fases presentes na microestrutura sao usadas para um ajuste fino
das caracteristicas mecanicas. O tamanho de grio da austenita que d4 origem a martensita
também altera as caracteristicas mecanicas. Outra possibilidade de influenciar as propriedades
mecanicas dos agos martensiticos consiste no endurecimento a partir da precipitacdo de
elementos microligantes (BHATTACHARYA, 2011; GORNI, 2008).

Manganés, cromo, silicio, molibdénio, boro, niquel e vanadio também sao utilizados em
diversas combinagdes a fim de aumentar a temperabilidade deste material (KUZIAK;
KAWALLA; WAENGLER, 2008; WORLD AUTO STEEL, 2014).

A Tabela 2.4 relaciona cinco diferentes composi¢des quimicas de agos martensiticos

produzidos por uma siderargica com suas respectivas propriedades mecanicas.

Tabela 2.4 - Composi¢ao quimica e propriedades mecanicas de acos martensiticos

Composi¢do Quimica

[% em peso] Propriedades mecanicas
Material s
C Mn P S Outros ez::rtgei?o Limite de resisténcia  Alongamento total
[MPa] a tragdo [MPa] [%]
M900 0,08 0,45 0,01 0,015 B, Ti 877 1015 6
M1100 0,12 0,45 0,01 0,015 B, Ti 1018 1179 6
M1300 0,19 0,45 0,01 0,015 B, Ti 1212 1423 6
M1500 0,25 0,45 0,01 0,015 B, Ti 1370 1629 6
M1700 0,30 0,45 0,01 0,015 B, Ti 1520 1820 5

Fonte: Adaptado de ArcelorMittal (2014a)
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2.1.1.4.2 Processamento

Esse material ¢ obtido através de laminagdo de tiras a quente, sendo necessario manter
taxas de resfriamento altas o suficiente no final da conformacdo e temperaturas de
bobinamento abaixo do ponto Ms. Uma vez que o teor de carbono desse material é
relativamente baixo, seu ponto Ms ¢ elevado, da ordem de 300 a 400°C (GORNI, 2009;
SHAW; ZUIDEMA, 2001).

2.1.1.4.3 Propriedades mecanicas e aplicacfes

As propriedades tipicas das chapas de ago martensitico sdo: limite de escoamento de
1150 MPa, limite de resisténcia superior a 1200 MPa, razdo elastica de 0,85 e alongamento
total de 5-6%. A conformabilidade por dobramento desse material ¢ muito boa, apesar da
baixa ductilidade observada no ensaio de tragdo: o raio minimo de curvatura ¢ da ordem de
1,5 vezes a espessura da chapa (GALAN et al, 2012; GORNI, 2009).

De acordo com Gorni (2009), nos ultimos anos vem-se constatando um aumento da
fabricacdo de componentes automotivos através de estampagem a quente seguida de témpera
na propria matriz usada na conformagao mecanica, que geralmente sao usadas como prote¢ao
contra colisdes, como por exemplo, para-choques e seus suportes, reforcos para as colunas

“A”, “B” e “C”, reforco interior de portas e tunel da transmissdao, como mostra a Figura 2.17.

Figura 2.17 - Exemplos de aplica¢des de agos martensiticos

Fonte: ArcelorMittal (2014a).
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2.1.2 Agos Avancados - 22 geragao

Resisténcia sem perda de ductilidade tem sido uma vantagem no desenvolvimento de
ac¢os, mas, diminuir a densidade do material através da adicdo de elementos leves torna estes
acos mais competitivos (KIM; SUH; KIM, 2013).

As ligas austeniticas de alta resisténcia classificadas como AHSS de 2% geragdo sdo
conhecidas como agos de baixa densidade (lightweight steels) e proporcionam um grande
potencial para a industria automotiva (CHOI et al, 2010, DE COOMAN; CHIN; KIM, 2011).

De acordo com Engl (2011), desde a década de 1990, o interesse e pesquisas
relacionadas a esta classe de materiais aumentou consideravelmente.

Segundo Bleck; Phiu-On (2009); Dobrzanski e Borek (2012), um novo grupo de acos
com adicdes de elementos de liga de média a alta e com uma concentragdo de manganés de
12-35% em peso tem sido desenvolvido (high manganese steel - HMS). Este grupo de acos
com alto teor de manganés pode ser dividido em agcos TWIP, TRIP e TRIPLEX, Figura 2.18
(DOBRZANSKI; BOREK; ONDRULA, 2012). O ago TWIP ¢ o material mais desenvolvido
nesta categoria (MATLOCK et al, 2012; SAMEK; KRIZAN, 2012).

Figura 2.18 - Microestruturas de acos: a) TRIP; b) TWIP e ¢) TRIPLEX

a) 15Mn-2Al-35i-0,05 C (TRIP) b) 25Mn-3Al-38i-0.05C (TWIP} c) 26Mn-11Al-1.1C (TRIPLEX)

Fonte: Adaptado de Engl (2011).

Outra maneira de se categorizar as ligas baseadas no sistema Fe-Mn-C refere-se ao
mecanismo de transformagdo, ou seja, TRIP (Transformation-Induced Plasticity), TWIP
(Twinning-Induced Plasticity) ou SIP (Shear Band-Induced Plasticity - acos endureciveis por
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banda de cisalhamento) (ENGL, 2011; RANA; LIU; RAY, 2013). Esses mecanismos de

deformacao encontram-se ilustrados na Figura 2.19.

Figura 2.19 - Diferente tipos de plasticidade induzida por deformacdo devido a mudangas
microestruturais.
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Fonte: Adaptado de Engl (2011).

Entretanto, apesar das excelentes propriedades mecanicas dos acos austeniticos
pertencentes a esta geracdo, suas aplicagdes serdo limitadas especialmente para partes
geometricamente projetadas para absor¢do de energia durante o impacto, devido a varios
problemas tecnologicos relacionados a resisténcia a corrosao, conformagdo a quente acima de
1150°C e custo devido ao elevado teor de manganés (GRAJCAR; KUZIAK; ZALECKI,
2012).

Além disso, de acordo com Billur, Dykeman e Altan (2014), esses materiais possuem
tendéncia a ter uma fissuragao retardada (fratura apos ser conformada e armazenada).

Entretanto, diversos estudos tém mostrado que ¢ possivel conformar a frio componentes
complexos (tais como pilares B). Sidertrgicas estdo avaliando diretrizes que possam
solucionar os problemas de soldagem e a ocorréncia de fissuracdo retardada que ocorrem em
acos TWIP, por exemplo. Uma solugdo para as fissuras seria adicionar mais elementos de liga
tais como o aluminio.

Apesar destes acos ndo serem amplamente aplicados na industria automotiva, de acordo
com pesquisas, 87% dos participantes da industria automotiva acreditam que os agos TWIP
possam ser empregados largamente em aplicagdes especificas (BILLUR; DYKEMAN;
ALTAN, 2014).
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2.1.2.1 HMS-TWIP / HMS-TRIP

Segundo Bhadeshia e Honeycombe (2006) e Gorni (2009), do modo de deformacao
através de maclagdo mecanica, na qual a estrutura cristalina do ago ¢ preservada, mas a regiao
maclada ¢ reorientada no processo, resultou uma classe de ligas ferrosas com extraordinaria
ductilidade, designadas pela sigla TWIP (Twinning Induced Plasticity).

Esta plasticidade induzida por maclacdo, ou seja, y—7y'r, € observada em acos altamente
ligados, Figura 2.20. Estes materiais eventualmente também podem apresentar um efeito
TRIP mais sofisticado, através de ocorréncia de multiplas transformagdes martensiticas:
Yete—€MS — aMS (CURTZE; KUOKKALA, 2010; DOBRZANSKI; BOREK; ONDRULA,
2012; FROMMEYER; BRUX; NEUMANN, 2003; HAMADA, 2007).

Figura 2.20 - Microscopia Optica de um aco laminado a quente, apds deformacao a 300°C.
As setas indicam a ocorréncia de maclas (twins). Ataque: reagente Nital

Fonte: Asghari; Zarei-Hanzaki; Eskandari ( 2013).

Geralmente, as adigdes de aluminio as ligas ferrosas com alto teor de manganés
aumentam a SFE (energia de falha de empilhamento: stacking fault energy - SFE) da austenita
e suprimem a transformagdo martensitica y..—&p, enquanto o silicio diminui a energia de
falha de empilhamento e sustenta a transformacio da fase martensitica (DOBRZANSKI;
BOREK; ONDRULA, 2012; FROMMEYER; BRUX; NEUMANN, 2003; HAMADA, 2007;
JIN, 2011).

O mecanismo TWIP ocorre na austenita estavel quando a AGY™¢ (energia livre de
Gibbs) da reagdo martensitica ¢ positiva (110-250 J/mol) e a SFE ¢ relativamente baixa (20-

25 mJ/m?). Ja o efeito TRIP se revela na austenita metaestavel quando AGY™¢ ¢ negativa (-20
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Jmol) e SFE <16 mJ/m* (ASGHARI; ZAREI-HANZAKI; ESKANDARI, 2013;
DOBRZANSKI; BOREK, 2009; FROMMEYER; BRUX; NEUMANN, 2003; GORNI,
2009).

A composi¢do quimica tipica de HMS-TRIP ¢ de um acgo de baixa liga com teor de
manganés inferior a 20% combinado com baixo teor de carbono. Os agos TWIP podem ser
divididos em dois grupos: agos com aproximadamente 0,6%C e 18%Mn e acos baixo carbono
e teor de manganés superior a 20%. (ENGL, 2011).

De acordo com Engl (2011), no inicio do desenvolvimento de agcos com alto teor de
manganés (Mn>15%), a liga continha um teor inferior a 0,7% de carbono, aluminio e outros
elementos eram opcionais, proporcionando uma microestrutura austenitica com superiores
propriedades de conformacao e resisténcia devido a formagao de maclas.

Até agora, trés tipos principais de agos TWIP com elevado teor de manganés tém sido
amplamente estudados: Fe-Mn-C, Fe-Mn-C-Al e Fe-Mn-Si-Al (CHEN; ZHAO; QIN, 2013).

O efeito TRIP em acos com alto Mn eleva ndo s6 o coeficiente de encruamento "n", que
atinge valor méximo igual a 0,8, como também o limite de resisténcia, de aproximadamente
1100 MPa, Figura 2.21, e o alongamento total, que pode chegar a 55% (FROMMEYER;
BRUX; NEUMANN, 2003).

Figura 2.21 - Diagrama tensao-deformacao- agos TRIP e TWIP
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Fonte: Adaptado de KeytoMetals (2007)

Os agos TWIP apresentam tipicamente uma relagdo R,xA entre 40 - 60 GPa% (CHEN;
ZHAO; QIN, 2013). As primeiras aplicacdes dos agos TWIP para componentes automotivos,
tais como para-choques estdo sendo avaliados (SAMEK; KRIZAN, 2012). Possuem alta
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tenacidade, mantendo fratura ductil na faixa de temperaturas entre —196°C e 400°C (GORNI,
2009).

Por plasticidade induzida por maclacdo, estes agos atingem excelente combinacdo de
propriedades mecanicas, o que os torna muito atraente para aplicagdes automotivas,
especialmente onde ¢ necessaria alta resisténcia e alta ductilidade. Estes acos sdo ideais para a
fabricagdo de pegas automotivas complexas, como, longarinas (DOBRZANSKI; BOREK,
2009).

Dependendo do sistema de liga metalica, o teor de carbono ou € baixo, isto é, menor do
que 0,05 % em massa, ou elevado, tipicamente na faixa de 0,5-1,0 % em massa. Silicio e
aluminio podem ser adicionados para obter uma microestrutura austenitica completamente
estavel (DE COOMAN; CHIN; KIM, 2011).

A elevada taxa de endurecimento pela aplicacdo de tensdo associada com o fendmeno
TWIP permite a combinacao de resisténcia mais elevada e alongamento uniforme superiores
(BOUAZIZ; GUELTON, 2001; DE COOMAN; CHIN; KIM, 2011; KIM et al, 2009).

Diversas composi¢des de aco TWIP tém sido extensivamente investigadas: Fe-15Mn-
3AI1-3Si (efeito TRIP), Fe-25Mn-3Al-3Si (efeito TWIP), Fe-20Mn-3Al-3Si (revela
comportamento TRIP ¢ TWIP) (FROMMEYER; BRUX; NEUMANN, 2003); Fe-22% Mn-
0.6% C, Fe-18% Mn-0,6% C, Fe-18%Mn-0,6%-C -1,5% Al (KIM et al., 2009) e Fe-25% a
30% Mn -3% Si - Al (GRASSEL et al, 2000), Figura 2.22.

Figura 2.22 - Agos HMS em estudo.
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Posteriormente, desenvolveram-se ligas especialmente destinadas para aplicacdo na
industria automotiva. Baseia-se em um ac¢o de com baixa densidade e apresentando
mecanismos de deformagdao TRIP ¢ TWIP, sendo conhecidos como agos de baixa densidade
com plasticidade induzida (Lightweight steels with Induced Plasticity - LIP). De acordo com
Hamada (2007), esta classe de agos possui elevado teor de aluminio (<12% em peso) e silicio

(<6% em peso).

2.1.2.2 ACOS TRIPLEX

De acordo com Dobrzanski; Borek (2012); Kim; Suh; Kim (2013) e Mazancova (2008),
os agos triplex contém entre 0,5-1,2% C, 18-28% Mn e 9-12% Al. Estes acos possuem uma
microestrutura trifasica consistindo de graos de austenita [y-Fe(Mn,ALC)], dispersdao de nano
k-carbonetos [(Fe,Mn);AlC] e ferrita [a-Fe(Mn,Al,C)] em diferentes fracdes volumétricas.

Frommeyer e Briix (2006) observaram a ocorréncia de deslizamento planar em uma liga
Fe-28Mn-10AL-0.5C com alta energia de falha de empilhamento e sugeriram que a presenca
de nanoparticulas de precipitados de carbonetos (Fe, Mn);AlC ¢ responsavel pela formagao de
bandas de cisalhamento, acompanhados por deslizamento planar, resultando em uma
plasticidade melhorada pelo assim chamado SIP (CHOI et al, 2010; HOWELL, 2009;
MAZANCOVA, 2008).

Estes materiais possuem propriedades caracteristicas em termos de escoamento e
resisténcia combinadas com alta ductilidade que ¢ causada pelo efeito SIP. Este efeito ¢
observado em agos austeniticos TRIPLEX que possuem valores de AG relativamente altos
(cerca de 1757 J/mol) e SFE na faixa de 110-115 mJ/m* (FROMMEYER; BRUX, 2006).

Apresentam densidade especifica entre 6,4 e 7,1 g/cn’. Estes materiais podem oferecer
uma resisténcia a tragdo de 600 MPa a 2000 MPa, alongamento total de 25% -70%, alta
energia de absorc¢do (0,43)J/mm’) e taxa de deformacio de 10°s” (HOWELL, 2009). Apesar
dos acos TRIPLEX oferecerem a industria automotiva uma interessante combinagdo de
propriedades mecanicas e de peso reduzido, nenhuma aplicagdo em carrocerias automotivas
tem sido considerada até agora (DOBRZANSKI; BOREK; ONDRULA, 2012; SAMEK;
KRIZAN, 2012).
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2.1.3 Agos Avangados - 32 geracao

Segundo Speer et al (2011), a 3* geragdo de AHSS encontra-se no estagio conceitual ou
de desenvolvimento inicial, e os requisitos de propriedades especificas ainda ndo estdo
estabelecidos, embora, seja considerada que uma importante lacuna existente entre a 1* ¢ 2°
geracao de acos, represente uma futura oportunidade.

O principal fator que descreve esta nova geragdo de materiais ¢ "NanoSteel"
(BRANAGAN et al, 2013). De acordo com Grajcar; Kuziak; Zalecki (2012), a 3* geracao de
AHSS combina as vantagens das estruturas multifasicas (caracteristicas da 1* geragdo) e fase
austenitica, especialmente adequado para melhorar diferentes mecanismos de endurecimento,
transformagdo martensitica induzida por deformacdo e maclagdo mecénica (caracteristica da
2% geracao de AHSS).

Uma das estratégias para obter a matriz bainitica contendo uma alta fragdo volumétrica
de austenita retida metaestavel ¢ adicionar manganés, mas em muito menor escala do que em
acos da 2 * geragdao. O manganeés € o principal estabilizador da austenita e seu teor deve ser de
até 12% em peso (DE MOOR et al, 2011; GIBBS et al, 2011; GRAJCAR; KUZIAK;
ZALECKI, 2012; SPEER et al, 2011).

Algumas estratégias para a obtengao destes agos estao sendo desenvolvidas e incluem:
processamento para melhorar as propriedades dos agos DP, modificagdes no processamento
de agos TRIP tradicionais, desenvolvimento de acos de alta resisténcia com microestruturas
bainiticas ultrafinas, implementacdo de novas rotas de processamento - incluindo témpera e
parti¢ao (Quenching & Partitioning - Q&P), ¢ desenvolvimento de agos TRIP/TWIP com
médio teor de manganés (MATLOCK et al, 2012; SAMEK; KRIZAN, 2012).

A sidertrgica ArcelorMittal, no fim de 2013, anunciou o desenvolvimento do ago
HF1050, considerado seu primeiro produto da série de 3* geracdo de AHSS. De acordo com a
empresa, esse material podera substituir os acos bifasicos existentes. Em relagdo as
propriedades mecanicas, a capacidade de conformagdo ¢ similar ao aco DP780. Combina
excelentes propriedades mecanicas e conformabilidade, e poderia gerar uma redugdo em peso
entre 10 ¢ 20% em partes do automovel, em comparacdo com as atuais classes de agos
bifasicos. Essa nova classe de acos ¢ adequada para a fabricacdo de partes estruturais da
carroceria do veiculo, Figura 2.23 e serd utilizada nas linhas de produ¢do de automoveis em

2017 (ARCELORMITTAL, 2014b).
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Figura 2.23 - Exemplos de aplicagdes de agcos HF1050

Fonte: ArcelorMittal (2014b)
2.1.3.1 Acos bifasicos aprimorados (Enhanced DP Steels)

De acordo com Matlock et al (2012), um aumento na resisténcia de agos bifasicos pode
ser facilmente obtido através do aumento da fracdo volumétrica de martensita, alterando o
teor de carbono e/ou temperatura de recozimento intercriticos. Desta forma, acos DP780 e
DP980 tém sido desenvolvidos e estdo disponiveis comercialmente.

O aumento da resisténcia também tem sido obtido por meio de refinamento
microestrutural resultante das praticas especiais de deformagdo a quente, conforme descrito
por Delincé etl al (2007), Figura 2.24, e Yue et al (2005), outros pesquisadores como: Song et
al (2006) que descreveram varias técnicas para produzir agos com graos ultrafinos, suas
propriedades e microestruturas. Mukherjee; Hazra e Militzer (2009) relataram a producao de
acos DP de menor granulacdo (1-2 um) com base na transformag¢do da ferrita induzida por

deformacao.

Figura 2.24 - Microscopia Eletronica de Varredura - ago DP: dy: tamanho de grao da ferrita

et T3 —_—
b) graos finos (d=1,7 pm) ¢) graos ultrafinos (d=1,1 pm)

o

a) graos grosseirs (d=6,6 um)

Fonte: Mukherjee; Hazra e Militzer (2009)
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Da mesma forma, Okitsu; Takata e Tsuji (2008, 2009) descreveram uma nova rota para
producdo de acos ferriticos com granulacao ultrafina, na qual o ago DP ¢ laminado a frio (a
91% da espessura inicial) e, em seguida, recozido a 620-655 ° C, obtendo uma microestrutura
com tamanho médio do grao de ferrita de 0,49-0,85um. Calcagnotto et al (2010) produziram
dois agos bifasicos com granulagdo ultrafina com diferentes tamanhos de particulas e fragao
volumétrica de martensita (24% e 38%) e com tamanho médio do grao de ferrita de 1,4 e 1,2

pm.

2.1.3.2 Agos TRIP modificados

Segundo Matlock et al (2012) e Speer et al (2011), no inicio, a pesquisa de agos TRIP
modificados foi realizada em agos contendo teores de carbonos mais altos (aproximadamente
0,4% em peso) dos que os utilizados nas classes disponiveis no mercado (cerca de 0,2%C).

A adicao de elementos microligantes em agos assistidos pelo efeito TRIP também tem
sido pesquisada, visando analisar sua influéncia na microestrutura (como o refino dos graos) e
nas propriedades mecanicas destes materiais.

De acordo com Bian et al (2015), as microadi¢des de nidbio tém sido utilizadas para
melhorar a homogeneidade da microestrutura por meio do refino de grao, melhorando a
tenacidade do material. Hanzaki; Hodgson; Yue (1995) analisaram a influéncia da adicao de
nioébio em Fe- 0,2C-1,5Mn-1,5Si, tal como Pereloma; Timokhina; Hodgson (1999, 2004) que
concluiram que a adicdo de nidbio aumenta a fracdo de austenita retida quando comparado
com um material processado sob as mesmas condigdes, mas sem a adi¢ao do microligante.

Wang et al (2004) investigaram os efeitos da adi¢do de cobre em uma liga 0,2C-1,5Mn-
1,5Si sobre o comportamento BH do material, bem como, em suas propriedades mecanicas. E,
concluiram que a adigdo desta liga aumenta a resisténcia do material, mas nao influi sobre o
efeito BH do mesmo.

Scott; Perrard; Barges (2005) discutiram o efeito da adi¢do de diferentes porcentagens
de vanadio (V) e nitrogénio (N) na microestrutura do agos assistido pelo efeito TRIP,
utilizando como referéncia para comparacdo o ago TRIP 800. Houve um aumento na
resisténcia do material sem perda significante da ductilidade, devido ao efeito de refino de

graos, como observado na Figura 2.25.
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Figura 2.25 - Microestrutura de agos TRIP. Ataque: reagente Klemm
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Fonte: Adaptado de Scott; Perrard; Barges (2005)

Yue et al (2005) avaliaram a adi¢do de aluminio como uma alternativa para substituir o
silicio, a fim de melhorar a qualidade do acabamento superficial, bem como a

galvaneabilidade do material.

2.1.3.3 Acos bainiticos com graos ultrafinos

Pesquisas tém sido realizadas visando desenvolver microestruturas bainiticas
ultrafinas. Caballero et al (2001a, 2001b) analisaram a combinagdo de termodinamica,
cinética, principios de metalurgia fisica e propriedades mecénicas, a fim de demonstrar que
modelos baseados na teoria de transformacao de fases podem ser aplicados com sucesso para
o design destes materiais.

Caballero e Bhadeshia (2004), Garcia-Mateo; Caballero ¢ Bhadeshia (2003a, 2003b,
2003c) e Garcia-Mateo e Caballero (2005) por sua vez, discutem a temperatura e o tempo, na
qual a bainita pode ser obtida por meio de transformacao isotérmica em diversas ligas, além
de apresentar as propriedades e microestruturas resultantes de cada processo. Por exemplo,
Garcia-Mateo; Caballero e Bhadeshia (2003a) demonstraram que, para uma liga 0,98C-
1,89Mn-1,46Si-1,26Cr-0,26Mo0-0,09V (% em peso), o microconstituinte bainita poderia ser
obtido por transformagdo isotérmica a baixas temperaturas (na faixa de 125-325°C).
Entretanto, o tempo necessario para nucleagdo a esta temperatura pode ser de dias. O
resultado foi um material que apresentou dureza de 550HV e resisténcia superior a 2,5 GPa,

Figura 2.26.
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Figura 2.26 - Microscopia Optica de microestruturas bainiticas obtidas por transformacao
isotérmica a 250°C (T=tempo de reagdo; V=dureza).

¢) T=2 dias, V=521HV; d) T=15dias, V=550HV

Fonte: Garcia-Mateo; Caballero ¢ Bhadeshia (2003a)

Além destas pesquisas, Caballero et al (2009a, 2009b) realizaram estudos visando a
melhoria das propriedades mecanicas de diversas composi¢des de agos avangados bainiticos

de alta resisténcia.
2.1.3.4 Témpera e Parti¢ao (Quenching & Partitioning - Q&P)

De acordo com Liu et al (2015) e Pastore et al (2011), apesar de as pesquisas em Q&P
ainda encontrarem-se em progresso, os primeiros resultados sugerem a possibilidade de se
obter acos com propriedades mecanicas adequadas para aplicagcdes que visam aumentar a
seguranca e economia de combustivel em aplicagdes automotivas a custos acessiveis.

Témpera e Parti¢do (Q&P) foi proposto por Speer et al (2003, 2011) como um novo
método para produzir acos martensiticos contendo niveis elevados de austenita retida. De
acordo com De Moor et al (2008, 2012) e Li et al (2010), o elevado volume de fracdo da

austenita retida resulta na melhor resisténcia e ductilidade do material.
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O processo, que se mostra esquematicamente na Figura 2.27, consiste num tratamento
térmico de duas etapas: inicialmente, o aco ¢ temperado a uma temperatura pré-determinada
(QT), para produzir uma microestrutura parcialmente martensitica, parcialmente austenitica.
Na etapa seguinte, conhecida como particionamento, ocorre o transporte de carbono da
martensita supersaturada para a austenita. Assim, a austenita estabilizada de carbono ¢ retida
na microestrutura apos o final da t€émpera a temperatura ambiente. O particionamento pode
ser realizado a uma temperatura mais elevada do que a do intervalo QT, o chamado Q&P em
dois estagios, ou mantendo a temperatura de t€émpera, Q&P em um estagio (LIU et al, 2015;
MATLOCK; SPEER, 2009; MATLOCK et al, 2012; SANTOFIMIA et al, 2008; SPEER et al,
2011; WANG et al, 2010).

Figura 2.27 - Representagao esquematica do processo Q&P em dois estagios

Temperatura

Fonte: Adaptado de Matlock et al (2012).

No processo de Q&P, a formacao de carbonetos de ferro ¢ intencionalmente suprimida,
e a austenita ¢ intencionalmente estabilizada ao invés de ser decomposta (SPEER et al, 2003,
2011). A formagao da cementita pode ser efetivamente suprimida pela adicdo de elementos de
liga como Si, Al ou P. Entretanto, o Si ¢ conhecido por deteriorar a galvanabilidade do
material devido a formagao de 6xidos aderentes ao substrato. Tem-se entdo demonstrado que
a substituicdo parcial de Si por Al ou P retardam efeivamente a formagao de cementita (DE
MOOR et al, 2008).

Segundo Santofimia et al (2008), os requisitos do processo Q&P indicam que ligas com
composi¢des quimicas similares aos agos TRIP convencionais sdo apropriadas para este novo

tratamento térmico.
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As composi¢des quimicas mais frequentes destas ligas sdo apresentadas na Tabela 2.5
(PASTORE et al, 2011). A necessidade de se evitar a precipitacdo de carbonetos na
microestrutura ¢ uma condi¢do que deve ser considerada na concepcdo de ligas apropriadas

para a aplicag@o deste novo processo.

Tabela 2.5 - Composicdes quimicas tipicas de acos Q&P (barras e chapas)
Elemento (% em peso)

Tipo de material

C Mn Si
Barras 0,35 1,30 0,74
Chapas 0,19 1,46 1,63

Fonte: Adaptado de Pastore et al. (2011).

O teor de carbono deve ser alto o suficiente para permitir o processo de Particdo; no
caso de chapas, a relagdo entre o teor de carbono e a soldabilidade do material deve ser
observada (PASTORE et al, 2011).

A microestrutura de um ago obtido pelo processo Q&P analisada por microscopia
eletronica de transmissdo pode ser observada na Figura 2.28. A microestrutura consiste de

finas ripas de martensita separadas por austenita retida (DE MOOR et al, 2008).

Figura 2.28 - Microscopia Eletronica de Transmissao da microestrutura de um aco Q&P

(b)
a) imagem obtida em campo claro b) imagem obtida em campo escuro

Fonte: De Moor et al (2008)

Na Figura 2.29 pode ser observada a relacdo de resisténcia e alongamento de agos

obtidos via processo Q&P.
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Figura 2.29 - Compara¢do de propriedades mecanicas de agos obtidos via Q&P e outros
AHSS.

B T T
0 : OB ?&P CMnSiAIP
MR
= N2 {C v K
:g' 20 o ll. s \t’\ . \\Efp CMnSi_
v
o . Y Ve,
£ 5 \X p ‘%v% v
£ f &‘“i«l._z 7 >>
m H P S
o 10 ! i A
= H :
5 :
< 5
0

500 I 600 I 700 I 800 I 900I1000I11DUI12|[H]I13|[III14:00I1500
Resisténcia a tragdo [MPa]
Fonte: Adaptado de De Moor et al. (2008)

A fim de melhorar a resisténcia dos agos ¢ manter adequada ductilidade, o processo de
témpera-particdo-revenimento (quenching-partitioning-tempering Q-P-T) também tem sido

desenvolvido para modificar a tecnologia Q&P (LIU et al, 2015).

2.1.3.5 Agos TRIP com médio teor de Mn

Os tratamentos térmicos demonstraram ser capazes de introduzir austenita na
microestrutura de um aco, tais como o recozimento intercritico seguido de tratamento
isotérmico no campo bainitico aplicado na fabricagdo de acos TRIP, témpera e parti¢ao
(Q&P) para produzir agos de ultra alta resisténcia com relativa ductilidade e ART-annealing
(austenite reverted transformation from annealing) para produzir agos com médio teor de
manganés de alta resisténcia e alta ductilidade, com microestrutura de graos ultrafinos (SHI et
al, 2014; WANG et al, 2011).

O processo ART-annealing ¢ originalmente uma técnica que visa obter uma
microestrutura totalmente martensitica, seguida de recozimento na regido intercritica (AC;-
AC;3) ou subintercritica (inferior a Ac;). Este processo foi proposto por Miller (1972) e,
posteriormente diversos pesquisadores, como Han et al (2009), Wang et al (2011), Cao et al
(2012) e Shi et al (2014), o utilizaram como referéncia para o desenvolvimento de agos C/Mn

com teor de manganés de 5-7 % em peso e baixo teor de carbono, visando a obten¢ao de uma
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microestrutura bifasica (CAO et al, 2011; DONG et al, 2011; MERWIN, 2008; WANG et al,
2011).

De maneira similar, baseando-se em Miller (1972), um método alternativo para a
produgdo de agos TRIP foi apresentado por Merwin (2008), para produzir microestruturas
com graos muito finos ou ultrafinos de ferrita, martensita e austenita, com composicdes
baseadas em médio teor de manganés (5-7 % em peso) e baixo carbono (0,1% em peso).

Como exemplo de ago C-Mn processado por ART-annealing, uma microestrutura
lamelar ultrafina ferrita/martensita de Fe-0,2C-5Mn (% em peso), Figura 2.30a, foi processada
por Dong et al (2011). Apds 1 h de recozimento a 650°C, a estrutura lamelar claro/escura do
material transformou-se em ripas paralelas de austenita (com largura de 0,2-0,3um) e ripas de

martensita ligeiramente grosseiras, Figura 2.30b.

Figura 2.30 - Microscopia eletronica de transmissdo de um ago Fe-0,2C-5Mn (% em peso)

a) microestrutura anterior ao recozimento  b) microestrutura apds recozimento

Fonte: Dong et al. (2011)
2.2 PRATICAS METALOGRAFICAS - MICROSCOPIA OPTICA (CAMPO CLARO)

De acordo com Bramfitt; Benscoter (2006) e Vander Voort (1999), a maioria dos
materiais a serem analisados ¢ atacado para revelar constituintes microestruturais, sendo que
diversas técnicas estdo disponiveis para produzir uma condi¢cdo de "ataque" para andlise da
estrutura. O emprego de solugdes quimicas ¢ o mais comumente empregado, € ao longo das
décadas, muitos reagentes foram desenvolvidos por tentativa e erro. Dentre esses reagentes, as
solucdes utilizadas para se realizar ataques quimicos corrosivos sao amplamente utilizadas.

Entretanto, os ataques quimicos corrosivos tipicamente utilizados em agos carbono e

acos liga revelam a microestrutura com um contraste em branco e preto. Apesar de muitos
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constituintes microestruturais normalmente serem revelados em imagens possuindo adequado
contraste, quando sao utilizados reagentes quimicos corrosivos comuns como nital, picral e
Villela, a identificacdo de fases com tons de cinza pode ser dificil e enganoso quando se
analisa, por exemplo, materiais com microestrutura refinada ou multifasicos (DE; SPEER,
2003; RAY; DHUA, 1996).

E neste aspecto que a discriminagio de cores na microestrutura apresenta possibilidades
de revelar mais informagoes relevantes e confiaveis (DE; SPEER, 2003; RAY; DHUA, 1996),
como observado na Figura 2.31. Na Figura ¢ possivel observar uma amostra de aco DP que
foi submetida a ataques com os reagentes de nital ¢ Klemm. Nota-se que o reagente colorido
permite distinguir os contornos de graos entre as fases presentes, bem como, as diferentes

particulas de segunda fase presentes no material.

Figura 2.31 - Ago DP
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Fonte: ThyssenKrupp (2008).

2.2.1 Ataque por dissolucéo seletiva de fases

Esta técnica utiliza um processo de corrosdo controlada conduzida pelas diferengas de
potencial eletroquimico entre as areas de superficies com heterogeneidades quimicas ou
fisicas (AMERICAN SOCIETY FOR METALS - ASM, 2004; GIRAULT et al, 1998;
VANDER VOORT, 1999).

Os reagentes utilizados para esses ataques fornecem uma agao eletrolitica que resulta

em diferentes taxas de redugdo-oxidacdo para as diferentes fases na superficie da amostra.
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Todos os metais em contato com a solu¢ao de ataque tende a se tornar ionizado pela liberagao
de elétrons (ASM, 2004).

O grau de ataque ¢ dependente da composi¢do quimica das fases individuais da
microestrutura e a taxa de dissolucdo a qual esses metais sdo submetidos ¢ regida pela
estrutura cristalina da superficie (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006; PETZOW, 2001).

Segundo a norma ASM (2004), para metais puros ou ligas de uma unica fase, a
diferenca de potencial existe entre os contornos de graos e graos com diferentes orientagdes,
entre fases de impurezas e matriz, ou em gradientes de concentracdo em ligas de fase simples.
Entretanto, para ligas multifasicas, um potencial também existe entre fases. Essas diferengas
de potenciais alteram a taxa de ataque, revelando a microestrutura quando o ataque quimico €
utilizado.

Para compreender a dissolucao seletiva das fases presentes em um dado material, Kehl e
Metlay (1953) realizaram medidas potenciais das fases a e B de uma liga 0,6Cu-0,4Zn (% em
peso) utilizando nove reagentes distintos. A diferenga de 0,01 a 0,03 V foi consistentemente
observada entre as fases o ¢ B do material, com a fase § sempre anodica em relagdo a a.
Todos os reagentes utilizados, exceto uma solugdo aquosa de NH4OH e H;0,,
preferencialmente atacaram a fase § (anodica). A solucdo de NH4OH e H,0, atacou a fase a.,
mas as medidas do potencial foram consideradas "adivinhac¢des" devido as rapidas e erraticas
medigdes causadas pela evolugdo de gés. Kehl e Metlay também realizaram medidas em uma
liga de fase unica de 0,9Cu-0,1Zn (% em peso), que revelaram que os limites dos graos sao
anddicos em relagdo aos centros dos graos (VANDER VOORT, 1999).

Concluiu-se, portanto, que durante o ataque, a fase mais eletropositva (anddica) ¢
atacada enquanto a fase catddica (eletronegativa) ndo ¢ consideravelmente atacada. Quando a
diferenca de potencial entre duas fases aumenta, o tempo de ataque deve ser controlado para
evitar um ataque excessivo (ASM, 2004; BRAMFITT; BENSCOTER, 2006; PETZOW,
2001; VANDER VOORT, 1999).

Entretanto, de acordo com Vander Voort (1999), se o ataque continuar apds o tempo
necessario para delinear a estrutura, a fase que era inicialmente anddica pode passar por uma
mudanca de potencial, talvez pela deposi¢ao de produtos da reagcdo ou formagdo de outras
camadas anodicas de protecdo. Se isso ocorrer, a fase que era originalmente catédica pode

passar por dissolucao, resultando em uma estrutura super atacada.
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Para se caracterizar materiais multifasicos utilizando reagentes quimicos e realizar a
correta interpretagdo dos resultados, € necessario, portanto, identificar as diferengas de
potencial das fases presentes em relagdo ao potencial padrdo eletroquimico.

Para tanto, Angeli; Fiireder e Kneissl (2006) analisaram dois agos multifasicos (Quadro
2.2), visando compreender os mecanismos do ataque quimico e a correta interpretagdo da

configuragdo microestrutural desses materiais.

Quadro 2.2 - Materiais utilizados - Composi¢ao quimica (% em massa)

. Composigao quimica (% em massa)
T C Si Mn Cr+Mo
Dual Phase 0,10 ~0,15 1,2-1,6 ~0,80
TRIP 0,20 ~1,50 ~1,50 ---

Fonte: Adaptado de Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

Os pesquisadores calcularam os potenciais de cada um dos componentes
microestruturais, conforme relacionados no Quadro 2.3. Esta avaliacdo foi realizada
linearmente, combinando o potencial padrao e composi¢cdes quimicas. As hipoteses adotadas
(de 0,40% em massa de carbono e 1,00% em massa de carbono na martensita (M) /
residual austenita (AR) e 0,20% em massa de carbono para ferrita bainitica) sdo baseadas

com referéncia em estudos publicados por Bhadeshia e Edmont (1979).

Quadro 2.3 - Diferencas de potencial calculadas para componentes microestruturais

C Ferrita Bainita bl - il Cementita
.omponente Austenita Retida Austenita Retida
microestrutural (0,02%C) | (0,2%C) (0.4%C) (1,0%C) (6,67%C)
2 0 2 0
Diferenca de potencial 0 +1,6 mV +3,5 mV +8,9 mV +75,3 mV
anodicos < » catddicos

* a mesma composicao foi pressuposta para martensita e austenita residual

Fonte: Adaptado de Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

Esse calculo dos potenciais dos constituintes da microestrutura foi realizado a fim de
demonstrar que o teor de carbono dentro das fases individuais domina a diferenca de potencial
em relacdo a ferrita. Fases ricas em carbono sdo mais inertes. Esta consideracdo negligencia
quaisquer possiveis diferengas quimicas entre os elementos de ligas dos acos em dependéncia
das fases. Assim, de uma forma qualitativa, os resultados no que diz respeito a intensidade da
erosao dos componentes microestruturais sao: ferrita — ferrita bainitica — martensita /austenita

residual — carbonetos/cementita (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006).
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De acordo com Angeli; Fiireder; Kneissl (2006), no entanto, qualquer corrosao
localizada nao pode ser atribuida somente as composi¢cdes quimicas locais diferentes. Isso €
resultado também dos efeitos fisicos ou como consequéncia de uma mistura de influéncias
quimicas e fisicas.

Com base nos fundamentos apresentados e consideragdes feitas sobre o comportamento
do ataque apresentado por diferentes fases em agos multifasicos, € possivel conceber o

modelo indicado na Figura 2.32.

Figura 2.32 - Modelo de ataque de fases seletivo para agos multifasicos.
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Fonte: Adaptado de Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

A fim de se verificar esse modelo, as amostras dos acos TRIP e DP foram atacadas com
o reagente nital. A Figura 2.33 mostra as areas de austenita retida em relevo (ndo atacada), do
aco TRIP. As ilhas de austenita exibem uma diferenca de profundidade quando comparada a

matriz ferritica (intensamente atacada).

Figura 2.33 - Ilha de austenita retida em uma matriz ferritica - aco TRIP, ataque: nital. Imagem
obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV).

Fonte: Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

Da mesma forma, as imagens obtidas por MEV da amostra do aco DP atacada com o

reagente nital mostra que as regides de ferrita sofreram erosao e as de martensita permanecem
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intactas (na Figura 2.34 essas regides aparecem em relevo), confirmando a ideia do modelo de
ataque seletivo da ferrita e martensita.

A martensita de baixo teor de carbono (~0,4% C, em massa) mostra claramente um
ataque, Figura 2.34a, na qual a diferenca de profundidade entre as fases ¢ mais pronunciada
quando comparada a variedade de martensita de alto teor de carbono (~0,8%C, em massa),

Figura 2.34b, apesar do tempo de ataque ser o mesmo.

Figura 2.34 - Ago DP - martensita em uma matriz ferritica: ataque seletivo da fase com nital

s blama.n sha d ¥

(a) martensita com cerca de 0,4%C (b) martensita com cerca de 0,8%C

Fonte: Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

2.2.1.1 Caracterizag@o microestrutural de agos multifasicos utilizando o reagente de nital

Apesar de diferentes reagentes terem sido desenvolvidos, dois sdo mais frequentemente
utilizados: nital e picral. O picral é geralmente utilizado com uma concentracao de 4%, sendo
utilizado como um reagente geral para perlita, bainita, martensita temperada, cementita e
outros carbonetos. Ataca a interface entre as fases de ferrita e carboneto. O nital tem sido
empregado em concentragdes que variam de 0,5 - 10%, mas 2 - 3% sdo mais comuns
(VANDER VOORT, 1999).

O reagente nital ¢ utilizado com a finalidade de se realizar pré-ataque, removendo
quaisquer pequenas deformagdes na amostra apds e polimento. Para esse proposito, a
concentragdo de 2% ¢ empregada (LEUNIS et al, 2006).

O nital é também utilizado para revelar os contornos de graos da ferrita e constituintes.
Entretanto, conforme a composicao do material ou constituigdo microestrutural, este reagente

responde de maneira distinta em cada grao atacado, dependendo das diferentes orientagdes
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cristalograficas da estrutura. Porém, dependendo dos parametros de tratamentos térmicos ao
qual o ago tenha sido submetido, a presenga de microestruturas mais complexas, contendo
outras fases além da ferrita e martensita, torna dificil a observacao dessas estruturas em
microscopio Optico, apos ataque com este reagente (BRAMFITT; LAWRENCE, 2004;
SAMUELS, 2003; VANDER VOORT, 1999).

O tempo de ataque ¢, usualmente, determinado empiricamente e s6 pode ser
estabelecido através da experiéncia do pesquisador. O controle do mesmo ¢ importante na
obtencdo de uma imagem exata e nitida, que permita a visualizagdo de detalhes da
microestrutura do material (BRAMFITT; BENSCOTER, 2006; VANDER VOORT, 1999).

Leunis et al (2006) reportaram um experimento no qual quatro empresas siderurgicas
(Arcelor Research Industry Gent (OCAS NV), Corus, Arcelor Research SA (ARSA) e
Voestalpine Stahl) deveriam atacar amostras de um ago DP600 com o reagente nital com o

intuito de identificar os constituintes da mesma. O resultado pode ser observado na Figura

2.35.

Figura 2.35 - Ago DP600.
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(c) nital 5%, t=5s (d) nital 2%, t=10s.

* Imagens com diferentes aumentos (nio especificados pelos autores).

Fonte: Leunis et al. (2006).
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Como pode ser notada, a escolha da concentracdo do reagente nao foi unanimidade
entre os pesquisadores, tampouco, o tempo de ataque considerado suficiente para
identificacdo das fases presentes no material. Resultando em diferentes graus de ataque nas

amostras do material analisado.

O mesmo experimento com amostras de ago TRIP 800 foi realizado, e o resultado

indicado na Figura 2.36.
Nas Figuras 2.35 e 2.36 nota-se que os contornos de grdos foram atacados e o

bandeamento da estrutura ¢ visivel. Os constituintes da segunda fase foram delineados, mas

ndo ¢ possivel identifica-los. Nao ¢ possivel distinguir entre austenita e martensita.

Figura 2.36 - Ago TRIP 800.

- - .
AL _ 4
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(a) reagente nital 2%, t=10s (b) reagente nital 2%, t=15s

- el ‘-‘II_-LI o .. - -
(c) reagente nital 5%, t=5s (d) reagente nital 2%, t=10s.

* Imagens com diferentes aumentos (néo especificados pelos autores).

Fonte: Leunis et al. (2006).

De maneira geral, de acordo com Girault et al (1998), para os agos multifasicos que sdo
geralmente compostos por mais de duas fases (formando uma microestrutura refinada), as

aplicagdes de reagentes para ataque corrosivo, como o nital dificulta a diferenciacdo entre
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ferrita e austenita retida, assim como entre martensita e bainita, como pode ser visualizado na
Figura 2.37 publicada por Aarnts et al (2011).

De acordo com os autores, ao analisar a imagem, que apresenta a microestrutura de um
aco complex phase atacado com o reagente nital, é possivel apenas identificar regides
bainiticas baseados na aparéncia das particulas de cementita e ferrita acicular, mas a

quantificagdo das fases pela analise das imagens ¢ dificil.

Figura 2.37 - Microscopia optica de um ago CP, com 0,1% C (em peso), atacado com o
reagente nital.

Fonte: Aarnts et al. (2011).

Aarnts et al (2011) ainda atacaram outros dois acos CP distintos com o mesmo reagente,
Figura 2.38. De acordo com os pesquisadores, baseados nas imagens obtidas, os experimentos
mostraram-se inadequado para quantificar as propriedades da matriz ferriticas e as

caracteristicas dos constituintes das fases secundarias.

Figura 2.38 - Microscopia optica de agos CP atacados com o reagente nital.

(a) CP800

Fonte: Aarnts et al. (2011).
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Dificuldade similar também foi encontrada por He et al (2012) que, a fim de analisar os
efeitos da taxa de deformagdo nos acos TRIP e DP, submeteram os materiais (antes e apds a
deformacdo), a ataque quimico com o reagente nital 5% a fim de caracterizar o material e
quantificar suas fases. Entretanto, como pode ser visto na Figura 2.39 (a; b), a imagem obtida
por microscopia optica (MO) ndo permitiu identificar as fases presentes nos agcos com clareza.
Para quantificar as fases presentes, os autores utilizaram microscopia eletronica de varredura
(MEV), Figura 2.39 (c; d), e ainda, espectrometro de dispersdo de energia.

Apoés as andlises constataram que a microestrutura do agco TRIP era composta por
60,4% de ferrita (F), 10,1% de austenita retida (Ar) ¢ 29,5% de bainita (B). E a microestrutura
do aco DP era 60,8% de ferrita e 39,2% de martensita.

Figura 2.39 - Acos TRIP e DP. Ataque: reagente nital 5%.

nr 0':‘@ 2]-! frm— ! S0 0uY TA000 Jpm e—
(c) aco TRIP. MEV (d) ago DP. MEV

Fonte: He t al. (2012) .

Do mesmo modo, Kubilay, Zeytin e Aydin (2008) analisaram trés diferentes acgos
bifasicos submetidos a um tratamento de recozimento intercritico a 785°C por 3 minutos. As

composi¢cdes das ligas sdo listadas na Tabela 2.6.
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Tabela 2.6 - Composicdes quimicas das amostras analisadas (% em peso)

Composic¢ao quimica [% em peso]

Material

Mn p S Si Al Cr Mo Zr Ciq
Sl 0,1 12 0015 0015 003 0022  -- - - 0,32
S2 008 135 0045 0005 035 002 07 - - 0,66
S3 0,1 12 0,015 0015 0,03 — 0,5 05 <01 051

Fonte: Kubilay; Zeytin; Aydin (2008)

Ap0s a preparagdo das amostras metalograficas, as amostras foram atacadas com uma

solucdo de nital 3% e o resultado ¢ apresentado na Figura 2.40.

Figura 2.40 - Microestruturas das amostras atacadas com nital 3%.

Fonte: Kubilay; Zeytin; Aydin (2008)

De acordo com os autores, ¢ facilmente notada ao se observar a Figura 2.40 que os
contornos de graos e todos os constituintes de segunda fase foram afetados pelo ataque
quimico e apresentam colora¢do escura. Como resultado, a fase martensitica ndo pode ser
determinada precisamente.

Em seguida, os autores submeteram os materiais a ataques quimicos com o reagente
LePera, Figura 2.41. Segundo os pesquisadores, todas as particulas de segunda fase destes

materiais sdo diferenciadas pelos tons mais claros (brancos).

Figura 2.41 - Microestruturas das amostras atacadas com reagente LePera

(a) S1 (b) S2
Fonte: Kubilay; Zeytin; Aydin (2008)
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Com base nestes resultados, considera-se que para estimar a fragdo volumétrica das
fases presentes, de maneira confidvel, em agos multifasicos atacados com o reagente de nital,
a analise por meio de microscopia Otica somente pode ndo ser suficiente, sendo necessario o
emprego de outras técnicas de microscopia. Em contrapartida, os ataques quimicos utilizando
reagentes que permitem distingdes dos constituintes da microestrutura em diferentes cores tém
se mostrado mais eficazes na caracterizagao destes materiais, principalmente, no que concerne

a estimativa das fragdes volumétricas dos constituintes de segunda fase.
2.2.2 Ataque por deposicédo quimica

A coloracdo das fases presentes na microestrutura do material pode ser produzida
empregando métodos Opticos, iluminagdo em campo escuro, iluminagdo em luz polarizada e
contraste de interferéncia diferencial (DIC). Hé alguns ataques quimicos padronizados que
produzem imagens em escala de cinza no campo claro, mas quando visto com tonalidade de
luz polarizada e sensivel, produzem imagens coloridas (GIRAULT et al 1998; VANDER
VOORT, 2004).

O contraste microestrutural também pode ser obtido pela formag¢ao de um fino filme na
superficie da amostra. A luz incidente € parcialmente absorvida pelo filme e ¢ repetidamente
refletida na interface filme/amostra. Esse efeito Optico pode produzir a diferenca de
refletividade entre diferentes fases, Figura 2.42. Os raios refletidos podem também interferir

uns com os outros e produzir contraste colorido (ASM, 2004).

Figura 2.42 - Representacdo esquematica do sistema de interferéncia formado entre ar-filme-
metal

raios de luz raios de luz
refletidos refletidos

raios de luz raios de luz
incidentes incidentes
I, )

) + A A A .
Ay 4 44y d, {\{I\li jFlIme
A", Y A f Vi v \
Fase A Fase B {
‘ Metal

Fonte: Adaptado de Vander Voort (2004).
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De acordo com a ASM (2004), na metalografia ha diversos métodos para a formacao de
filmes na superficie da amostra: heat tinting; color (tint) etching; anodizing; potentiostatic
etching; vapor deposition; film deposition by sputtering. Mas, de acordo com Girault et al
(1998) e Vander Voort (2004), a principal forma de produ¢do de micrografias coloridas ¢ o
uso de reagentes especificos para esse fim (color etchants).

De acordo com Angeli; Fiireder; Kneissl (2006) e Vander Voort (2004) as solugdes
reativas quimicamente, quando em contato com superficies metéalicas, causam uma erosao a
qual ¢ retardada pela polarizagdo. Se a solugdo reativa ¢ escolhida de tal forma que o produto
da reag@o nao seja a da superficie metélica, entdo, resulta num filme depositado quimicamente
sobre a superficie do material. Se este sistema quimico ¢ aplicado a dimensdes microscopicas
torna-se possivel o contraste de diferentes componentes microestruturais por seus depositos e
a interferéncia de cores assim produzida.

Essas solugdes de sais, principalmente metabissulfito de sodio (Na,S,0s), tiossulfato de
sodio (NayS,;03) e metabissulfito de potassio (K,S,0s), passaram a ser estudada a partir da
década de 1950 (KILPATRICK; BENSCOTER; MARDER, 1971).

Os reagentes coloridos mais comuns sdo solugdes aquosas de metabissulfito de sodio ou
de potassio e/ou tiossulfato de sodio, ou seja, fons de metabissulfito (S;05>) e tiossulfato
(S,05%) sdo os componentes ativos desses reagentes. Em solugdes aquosas ou 4cidas, os fons
de metabissulfito e tiosulfato podem se decompor em didxido de enxofre (SO,), sulfeto de
hidrogénio (H,S), enxofre (S) e hidrogénio (H,). A presenca de enxofre e seus compostos
favorecem a formacgdo de fons de enxofre (S*) que formam, juntamente com os fons do
material analisado (Fe, Ni, Co, por exemplo), uma camada de sulfeto na superficie da amostra
(ASM, 2004; BERAHA, 1977; BRAMFITT; BENSCOTER, 2006).

De acordo com Beraha (1977), essa precipitagdo de sulfeto forma o que aparece como
filmes ou matizes.

Para compreender o processo de ataque com esses reagentes coloridos, Kilpatrick;
Benscoter; Marder (1971) utlizaram um espectrometro de massa acoplado com microssonda
i0nica para determinar a natureza da pelicula depositada sobre uma estrutura martensitica de
uma liga de Fe-C por ataque colorido com bissulfito sodico de acetona (C3H7NaO4S).

Os resultados mostraram que o sodio estava presente em toda a pelicula que recobria a
amostra, possivelmente, como um sulfato. Ferro também foi encontrado como um traco de
sulfato de ferro na camada exterior e, como 6xido de ferro e sulfeto de ferro ao longo da

formagao da pelicula. Desse modo, os pesquisadores cogitaram que esta pelicula/filme seria
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um deposito complexo de sulfato de sodio, 6xido de ferro, e de sulfeto de ferro, com uma
camada de superficie de sulfato de ferro.

A fim de complementar a teoria que descreve a formacdo do filme de reagente sobre a
amostra atacada, outros experimentos foram realizados e descritos pelos mesmos autores.
Uma liga Fe-Ni foi atacada com metabissulfito de sodio a 35% e avaliada, sendo que no filme
formado detectaram compostos de ferro e niquel combinados com enxofre e oxigénio.

Posteriormente, uma liga Fe-Mn temperada foi imersa em reagente Beraha I (3g
K;S,0s, 10g Na,S;0; diluido em 100 mL de 4gua destilada) e levada ao microscopio, onde
foram tiradas fotomicrografias em intervalos de 5 segundos, Figura 2.43. O desenvolvimento
de camadas complexas de sulfetos, 6xidos e sulfatos foram observados.

Apo6s 10 segundos, diversas areas foram coloridas/matizadas rapidamente, mas outras
permaneceram inalteradas. A estrutura fina da area A comecou a ser colorida apds 30
segundos. Apds 60 e 80 segundos, as areas B e C, respectivamente, foram coloridas. Apos
130 segundos a amostra apresentou caracteristicas de tempo de ataque excessivo.

Dessa forma, Kilpatrick; Benscoter; Marder (1971) concluiram que, aparentemente, o
reagente utilizado para obter metalografia colorida ¢ atraido para certas orientagdes mais
rapido do que para outras. Como estas diferentes orientagcdes sdo coloridas alternadamente, ha
o desenvolvimento de sulfeto, 6xido e sulfato. Camadas se acumulam com o tempo de ataque,
produzindo mudangas continuas na cor ou sombreamento. Uma vez que diferentes orientagodes
desenvolvem cores ou tons diferentes em diferentes momentos, devido as variagdes de

espessura, ha um tempo 6timo na qual todas as orienta¢des sdo atacadas.

Figura 2.43 - Amostra atacada com reagente Beraha I
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Fonte: Adaptado de Kilpatrick; Benscoter; Marder (1971).
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Para melhor compreensdo, comprovagdo das hipdteses levantadas por Kilpatrick;
Benscoter; Marder (1971) e andlise quantitativa do ataque realizado com o reagente Beraha,
Britz; Hegetschweiler e Miicklich (2014) combinaram diferentes técnicas de microscopia em
diferentes escalas e com diferentes mecanismos de contraste, correlativamente com EBSD
(electron backscatter diffraction) para analisar amostras de um ago baixo carbono atacadas
com o reagente Beraha, com o intuito de obter uma visdo quantitativa sobre os mecanismos
quimicos presentes durante o ataque.

Por meio de testes que permitiram uma investigacdo do contraste em tempo real (in-
situ), inicialmente, os autores comprovaram que a microestrutura do material ¢ revelada
"passo a passo", ou seja, o contraste da segunda fase do material seguida pela coloracdo da

matriz, Figura 2.44.

Figura 2.44 - Amostra atacada com reagente Beraha I
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Fonte: Britz; Hegetschweiler; Miicklich (2014).

De acordo com os autores, a indenta¢do (losango vermelho) nas imagens garante que as
micrografias sdo de uma mesma regido da amostra analisada.

Os correlativos resultados obtidos por difragdo de elétron retroespalhado (EBSD -
Electron Backscatter Diffraction) e microscopia de forga atomica (AFM - Atomic Force
Microscopy) permitiram avaliar a dependéncia entre a orientagdo dos grdos e a espessura da
camada formada. Na Figura 2.45a ¢ possivel observar a imagem de uma amostra sem ataque

quimico, as diferentes coloragdes indicam as dire¢des cristalograficas dos graos.
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Figura 2.45 - Amostra antes e ap0s ser atacada com reagente Beraha |

(a) mapa de EBSD (IQ+IPF) antes do ataque  (b) mapa de relevo obtido por AFM apo6s o ataque
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Fonte: Britz; Hegetschweiler; Miicklich (2014).

Apos o ataque com o reagente Beraha, a mesma regido da amostra € representada na
Figura 2.45b, na qual ¢ possivel notar diversas tonalidades devido a diferentes profundidades,
Figura 2.45c¢, causadas tanto pela corrosdo ocorrida durante o ataque quimico quanto pela
deposicdo de camadas que formam o filme de reagente sobre a amostra atacada.

Pela andlise da Figura 2.45c pode-se observar que os grdos da matriz do material
apresentaram corrosdo em diferentes graus, sendo que os graos de dire¢des [101] e [111]
apresentaram resultados semelhantes. Aparentemente, o constituinte de segunda fase
apresentou menor erosao e uma camada de deposi¢do de reagente.

A fim de realizar um estudo complementar da camada formada pelo reagente Beraha
foram realizadas analises adicionais utilizando feixes de ions focalizados (FIB - Focused lon

Beam) e os resultados podem ser vistos na Figura 2.46.
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Figura 2.46 - Microscopia da amostra atacada.

(a) mapa de EBSD (IQ+IPF) antes do ataque (b) mapa de relevo obtido por AFM apo6s o
ataque;

¢) imagem obtida por STEM d) imagem obtida por STEM de
um contorno de grao (linha azul)
na camada/linha de interferéncia.

Fonte: Britz; Hegetschweiler; Miicklich (2014).

Na Figura 2.46¢ ¢ possivel constatar que os graos de dire¢des [101] e [111] possuem
erosdo/corrosdo similares, além disso, sob os mesmos h4d camadas do filme de reagente
depositado (interference layer). O grao de direcdo [100] possui menor erosdo e uma camada
de filme menos espessa.

Comprova-se a partir destes resultados que o reagente utilizado para obter metalografia

colorida realmente ¢ atraido para certas orientagdes mais rapido do que para outras.



75

Kilpatrick; Benscoter; Marder (1971) também constataram que, enquanto a amostra
permanece na solugdo, as camadas continuam a se acumular até que se tornem tao espessas
que a imagem do material analisado parece lavada (desbotada), com a mesma coloragdo em
toda a sua superficie, como pode ser observado na imagem obtida por Vurobi Janior (2007),
Figura 2.47d. Com o aumento do tempo de imersao da amostra de um aco SAE 4118HM no
reagente Beraha I, o pesquisador relatou que a coloracdo dos graos de ferrita variou em
funcdo do tempo de ataque até o momento em que o filme tornou-se espesso, de modo que os

graos apresentaram a mesma coloragdo, Figura 2.47.

Figura 2.47 - Micrografias do aco SAE 4118HM, atacado durante diferentes intervalos de
tempo com o reagente Beraha I.

Fonte: Vurobi Junior (2007).

Além disso, outro efeito do tempo prolongado de imersdao ¢ a formagdo de linhas de
ataque nos graos de ferrita, como mostra as Figuras 2.47d e 2.48. Nota-se que os padrdes das

linhas sdo claramente distinguidos nos graos de ferrita (RAY; DHUA, 1996).
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Figura 2.48 - Formacao de linhas de ataque nos graos de ferrita de um aco baixo carbono,
devido ao prolongado tempo de ataque, re : Beraha

Fonte: Ray; Dhua (1996).

De acordo com Ray e Dhua (1996), observagdes microscopicas a elevadas resolugdes
indicam que estas linhas sdo causadas por micro trincas geradas no filme, devido ao excessivo
aumento na sua espessura. A ocorréncia destas linhas em certas diregdes para cada grdo de
ferrita esta possivelmente relacionada com a orientagdo cristalografica dos graos (VUROBI
JUNIOR, 2007).

Dessa forma, pode-se afirmar que o efeito da coloragdo do ataque formando depositos €
essencialmente dependente da espessura do filme formado. Em conformidade com esta
espessura, os seguintes espectros de cores sdo esperados: amarelo (cerca de 45 nm), vermelho
(cerca de 55nm), violeta (cerca de 60 nm), azul (cerca de 70nm) até marrom (maior do que 70
nm) (ANGELIL; FUREDER; KNEISSL, 2006; SZABO; KARDOS, 2010).

Geralmente, um tempo de ataque de 15 a 30 segundos ¢ usado. No entanto, o
pesquisador deve determinar o tempo correto com base na composicao do aco e o tipo de
microestrutura sendo revelado. E aconselhavel a utilizagio de um curto periodo de tempo,
porque repetir o ataque ¢ mais facil do que repolir uma amostra super atacada (BRAMFITT;

BENSCOTER, 2006; GIRAULT et al, 1998).
2.2.2.1 Principais reagentes empregados para obten¢do de metalografia colorida
De acordo com Vander Voort (2004), diferentes versoes de tint etch para caracterizagdo

de acgos e ferros fundidos sdo referenciadas na pratica, como por exemplo: metabissulfito de

sodio, Klemm, Beraha e LePera, Quadro 2.4.
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Quadro 2.4 - Reagentes para ataque micrografico, suas composigdes e indicagdes

Reagente Composicao Indicagoes

Colore a ferrita. Revela
Solugio aquosa saturada de tiossulfato de sodio (Na,S,0;) | segregacdo de fosforo. Util
1 g de metabissulfito de potassio (K,S,0s) para destacar carbonetos
em matriz ferritica

Klemm

100 mL de agua destilada (H,0)
Beraha | 10g de tiossulfato de sodio (Na,S,0;)
3g de metabissulfito de potassio (K;S,05)

Colore ferrita, martensita e
bainita.

Solugao I:
800 mL de dgua destilada (H,0)
400 mL de 4cido cloridrico (HCI)

Beraha II 48 g bifluoreto de amdnio (NH4HF>) Agos  inoxiddveis. — Agos

inoxidaveis duplex.

Para uso, adicionar a 100 mL da solugdo I, 1-2g de
metabissulfito de potéssio (K;S,0s) antes do ataque.

Colore diferentemente

Metabissulfito | 800 mg de metabissulfito de potassio (K,S,;05) ferrita e perlita. Uso em
de potassio 100 mL de agua destilada (H,0) acos bifasicos ou
multifasicos.
Metabissulfito | 8-15 g de metabissulfito de sodio (Na,S,05) Diferencia ferrita e
de sdédio 100 mL de agua destilada (H,0) martensita.
Solucgéo I:

1 g metabissulfito de sddio (Na;S,05)
100 mL de agua destilada (H,0)
LePera Solucdo II:
100 mL etanol

4 g acido picrico ((C¢Hz)3;(NO,)OH)
Misturar 1:1

Diversas aplicagdes em
acos bifasicos,
multifasicos.

Fonte: Adaptado de Bramfitt; Benscoter ( 2006).

Esses reagentes tém sido classificados como anddicos, catodicos ou sistemas complexos
dependendo da natureza do filme precipitado (ASM, 2004). Geralmente, sdo utilizados a
temperatura ambiente, no entanto, alguns reagentes sdo aquecidos para se obter melhores
resultados (BRAMFITT; BENSCOTER, 2006).

Baseando-se nesses principios e em estudos anteriores apresentados na segdo 2.2.2,
Angeli; Fiireder; Kneissl (2006) propuseram um modelo para ataques anddicos e catodicos

envolvendo depdsitos em materiais multifasicos, Figura 2.49.
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Figura 2.49 - Modelo de ataque anodico e catdédico em um ag¢o multifasico envolvendo
depdsitos de reagente

FORMAGAQ DE FILME ANODICO

; . A... ANODO (FERRITA)
et o==sy FORMACAD DE FILME CATODICO K..CATODO (MARTENSITA! AUSTENITA RETIDA)

Fonte: Adaptado de Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

Os pesquisadores observaram que em diferentes amostras de um aco TRIP atacadas com
os reagentes LePera e Klemm, Figura 2.50, ha a coloracdo das areas ferriticas (anodicas)
devido a formag¢ao de um fino filme de deposito de sulfeto e as areas de martensita/austenita
residual ndo sdo coloridas, por ndo ocorrer deposito de sulfeto sobre essas regides, sendo
visualizadas como um componente microestrutural branco/claro quando a superficie do
material for analisada com o auxilio de microscopia dOptica. A fase bainitica, e ferrita bainitica,

encontram-se entre esses potenciais e sdo notadas pela coloragdo em tom marrom.

s
ChmTagy ans s

a) reagente LePera b) reagente Klemm

Fonte: Adaptado de Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

Quando amostras de ago DP, compostas de ferrita e martensita com teor de carbono de

cerca de 0,4 % em massa, foram atacadas com reagente LePera, as regides anddicas (ferrita)
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tornaram-se azul, mas as regides de martensita ndo seguiram o modelo de formagdo de

deposito, como pode ser verificado na Figura 2.51

Figura 2.51 - Ago DP atacado com o reagente LePera

Fonte: Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).

A Figura 2.51 apresenta uma imagem com uma porcentagem muito grande da fase
martensitica (superior a 50% em volume). No entanto, a fase (catddica) martensitica nao
apresenta tonalidade clara/brilhante como era esperado, mas assume um aspecto acastanhado,
ndo colorido homogeneamente.

Esclarecimentos adicionais a este fato foram publicados por Fiireder et al (2010). Os
pesquisadores publicaram um estudo a fim detalhar os fundamentos de ataques utilizando o
reagente LePera, no qual um ago DP, cujas fases sdo ferrita e martensita de baixo teor de
carbono, foi atacado com o reagente e analisado com o auxilio de microscopia Optica e
microscopia eletronica de varredura.

Como observado na Figura 2.52a, a ferrita pode ser identificada com tons de azul e a
martensita de baixo carbono em tons de marrom claro. Na imagem obtida por MEV ¢ possivel
identificar a formagdo de filme em ambas as fases da microestrutura. Entretanto, a formagao
de filme na fase martensita ¢ muito menos pronunciada do que na fase ferrita.

Na Figura 2.52b também se observa a remogao de fases, ou seja, a dissolucao seletiva

do material, conforme mencionado por Angeli, Fiireder, Kneissl (2006).
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Figura 2.52 - Ago TRIP - Imagens do efeito do ataque com LePera

o PR EeT g

L

(b) MEV

Fonte: Adaptado de Fiireder et al. (2010).

Portanto, para o contraste da imagem deste material atacado com LePera obtida por
microscopia optica, a formagdo de filme e essa remoc¢do provavelmente contam em igual
propor¢ao.

Quando comparada as imagens, pode-se visualizar o efeito da formagdo de filme e a
influéncia da espessura do mesmo na coloragao da imagem obtida em microscopia Optica.

Angeli, Fiireder, Kneissl (2006) analisaram ainda uma variante do aco DP, na qual o
teor de carbono na martensita foi determinado em cerca de 0,80% em massa, Figura 2.53. As
ilhas de martensita apresentam coloracdo branca e a ferrita, tons de azul. Este aspecto
corresponde ao ideal do modelo concebido para ataque com solucao anodica com deposi¢ao

de acordo com LePera.

Figura 2.53 - Ac¢o DP atacado com o reagente LePera
|=| -'_-;;: T Y I-l&‘.". Fee i .Il.. 3

Fonte: Angeli; Fiireder; Kneissl (2006).
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Quanto mais alto o teor de carbono, obviamente, ndo causa ataque significativo a fase
martensita. Portanto, o procedimento de ataque com LePera atua em alto teor de carbono da
martensita (a partir de aproximadamente 0,6% em massa) como um procedimento de
deposicdo anoddica e se o conteido mais baixo (inferior a 0,6% em massa) ¢ bem possivel que
a martensita de baixo teor de carbono sofra um ataque seletivo, causando assim uma ligeira
coloracgao.

Outras relevantes discussoes estdo sendo realizadas acerca dos resultados obtidos e suas
interpretacdes, quando da utilizacdo desses reagentes destinados a obten¢do de metalografias
coloridas, como ilustrado na Figura 2.55.

A Figura 2.54 mostra a microestrutura de amostras de um mesmo ago DP600 apds
ataque com o reagente LePera realizado por quatro diferentes empresas siderurgicas: Arcelor
Research Industry Gent (OCAS NV), Corus, Arcelor Research SA (ARSA) e Voestalpine
Stahl. E possivel observar que as coloragdes diferem entre si. Esse fato poderia ser explicado

devido ao tempo de ataque, aos ajustes da camera, etc (LEUNIS et al, 2006).

Figura 2.54 - Ag¢o DP600 atacado com reagente LePera
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Fonte: Leunis et al. (2006).
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Nota-se que através dessas imagens podem-se identificar as fases: azul/marrom - matriz
ferritica; marrom - bainita/perlita; branco - martensita/austenita retida. Nao ¢ possivel
distinguir entre martensita e austenita e entre os diferentes tipos de bainita.

A quantificacdo das fases presentes nestas amostras foi realizada pelas empresas e os

resultados sdo apresentados no Quadro 2.5.

Quadro 2.5 - Resultados da quantificag¢do das fases presentes no ago DP600

Fases
Empresa Reagente Ferrita Bainita | Martensita | Austenita L)
Globular
LePera 93+1 7+1
Nital+Klemm 8+1
OCAS il Bisulfito de sodio | 76 =3 222
Total 93 7
LePera 83 5 13
Bisulfito de sdédio+Klemm 2
ARSA b ral+Bisulfito de sédio 9
Total 84 5 9 2
LePera 84 6 10
Corus Nital+Klemm 82 8
Total 83 7 10
LePera - ponto 1 6
Voestalpine | LePera-linear 1 7
Total 93 1 6

Fonte: Leunis et al. (2006).

Nota-se que a fim de estimar a fracdo volumétrica de todas as fases presentes neste
material, as empresas optaram por realizar outros ataques quimicos utilizando outros
reagentes além do LePera, visando tornar a quantificagdo mais simples e confiavel. O Quadro
2.5 apresenta uma sintese destes resultados.

Além de resultados diversos encontrados na quantificacio das fases presentes,
diferentes resultados também foram obtidos no que concerne a interpretagdo e identificagao
destas fases, conforme pode ser observado no Quadro 2.5. Dessa forma, a repetibilidade dos
ataques utilizando reagente colorido tornou-se dificil.

Amostras do ago TRIP800 também foram atacadas e novamente a coloragdo das
imagens apresentada por todos os pesquisadores foi totalmente distinta, Figura 2.55.

Para o ataque de agos TRIP com LePera, os pesquisadores afirmam que o tom
azul/marrom claro / laranja representa a matriz ferritica; marrom escuro/preto - perlita/bainita;
branco/amarelo - martensita/ austenita retida. Uma questdo sem solugdo para o autor da

imagem 2.56b ¢ a cor marrom clara/laranja na fase ferrita.



83

A interpretacdo e identificagdo das fases presentes no aco TRIP800 ndo foi consenso
entre os pesquisadores, como ¢ possivel observar no Quadro 2.6. A estimativa de fragcdo
volumétrica do constituinte martensita/austenita retida, bem como, da bainita apresentaram

notavel diferenca.

Figura 2.55 - Aco TRIP800 atacado com reagente LePera.

oy l.|l11§

g0 A

(c) Corus, t=30s

Fonte: Leunis et al. (2006).

A identificagdo e quantificacdo das fases presentes nestas amostras foi realizada pelas
empresas e os resultados sdo apresentados no Quadro 2.6.

A impossibilidade de distinguir entre martensita e austenita retida em amostras de agos
multifasicos atacadas com o reagente LePera torna necessario realizar ataques com outros
reagentes ou adotar diferentes técnicas para a quantificagdo dessas fases. Como pode ser
observado no Quadro 2.6, os pesquisadores empregaram outros reagentes e técnicas para

identificagdo e quantificag¢do das fases presentes no ago.
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Quadro 2.6 - Resultados da quantificacao das fases presentes no aco TRIP800

Empresa Reagente - — F“Tses - -
Ferrita Bainita | Perlita Martensita | Austenita

LePera 79+3 18+ 3 4+2
Nital+Klemm 17+3 6+1

QLA Nital+Bisulfito de sédio 19+4 |
Total 79 17 4
Nital 81 |
LePera 12 7

AR Klemm 6
Total 81 12 7
LePera 86 14

Corus Nital+Klemm 93 7
Total 86 | 7 7
LePera - ponto 11 2
LePera-linear 3

I Nital+Klemm - ponto 5 4

Nital+Klemm - linear 5
Nital+Klemm - KS400 4,38
Total 88 7 5

Fonte: Leunis et al. (2006).

Devido a dificuldade na distingdo dessas fases quando realizados ataques com reagente
LePera, a fracdo volumétrica da austenita retida ¢ em muitos casos negligenciada, de acordo
com Kang et al (2013).

Kang et al (2013) publicaram um estudo no qual estimam a fracdo volumétrica em agos
DP através de técnicas de caracterizagdo microscopica e andlise dilatométrica. Para a
caracterizagdo, as amostras foram atacadas com o reagente LePera, Figura 2.56.

A fase ferrita aparece em tons de marrom, martensita e austenita retida apresentam
coloragdo branca e a bainita ¢ preta. Quanto a quantificacdo dos constituintes, os autores
consideraram a fase branca como martensita, apesar de incluir porcentagem da fase austenita

retida.

Figura 2.56 - Agos DP atacados com o reagente LePera
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Outra consideragao relacionada a coloragao foi descrita por Girault et al (1998). Quatro
diferentes composi¢des de agos assistidos pelo efeito TRIP, Quadro 2.7, foram atacadas com

o reagente LePera e analisadas.

Quadro 2.7 - Composigdes quimicas (% em peso) dos acos estudados

Ago C Si Mn P S Sol. Al N
a 0,11 1,50 1,53 0,008 0,006 0,043 0,0035
b 0,27 1,40 1,40 0,010 0,008 0,039 0,0080
c 0,12 0,78 1,51 0,010 0,006 0,039 0,0035
d 0,18 0,39 1,30 0,020 0,010 0,029 0,0070

Fonte: Girault et al. (1998).

Os materiais foram laminados a quente e a frio em espessuras entre 0,8 e 1,0 milimetros
de acordo com rotas de processamento classicas para obter tipicas microestruturas
multifasicas. E entdo foram realizados ataques com o reagente LePera (30 = 2mL de
metabissulfito de s6dio 1% e 30 £ 2mL de 4cido picrico 4%). As amostras foram entdo
imersas na mistura e mantidas ali entre 10 e 20s.

Os autores notaram que em alguns casos, o aspecto das superficies atacadas pode ser
bastante sensivel em relacdo a quantidade das duas solugdes que foram misturadas. Se toda a
superficie aparecer em tons de azul, isto significa que a mistura requer uma propor¢ao
ligeiramente maior de acido picrico (dentro dos intervalos especificados no procedimento).
Se, pelo contrario, todos os grdos apresentam uma cor marrom, uma pequena adi¢do de
metabissulfito de sodio € necessaria.

Os resultados dos ataques realizados podem ser observados nas Figuras 2.57 e 2.58.

Figura 2.57 - Microscopia Optica de agos apos ataque com o reagente LePera
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Fonte: Girault et al. (1998).
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A Figura 2.57 ilustra as microestruturas dos acos (a) e (b) em que a ferrita aparece como
azul esverdeada, a bainita possui tom marrom, austenita retida e martensita sdo brancas.

Outra observa¢do dos autores foi de que a composi¢do quimica dos acgos afeta a
intensidade das cores apresentadas na imagem das superficies atacadas. Um aco de alta liga
(b), Figura 2.57b, exibe tonalidades mais contrastadas. A quantidade de carbono e silicio tem
uma influéncia substancial sobre a cor da matriz ferritica.

Pode ser observado nas Figuras 2.57 e 2.58 que a ferrita muda gradualmente de azul

para marrom quando o teor de carbono e silicio diminui.

Figura 2.58 - Microscopia Optica dos agos (c) e (d)
5 ) }§
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(a) Material "c" (b) Material "d"
Fonte: Girault et al. (1998).

Experimentos realizados pela siderurgica Corus confirmam a influéncia dos elementos
de liga na variag¢do de intensidade da coloragdo obtida apods ataque com o reagente LePera. A
Figura 2.59 ilustra um exemplo desse efeito. Na imagem ha dois acos DP com diferentes
composi¢des quimicas, que foram embutidos em uma mesma amostra e submetidos a

condicdes idénticas de ataque (LEUNIS et al, 2006).

Figura 2.59 - Acos DP com diferentes composi¢des quimicas atacados com reagente LePera

Fonte: Leunis et al. (2006).
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Na Figura 2.59a, um aco DP baseado no cromo como maior elemento de liga e na
Figura 2.59b, o maior teor ¢ o do elemento de liga molibdénio. A micrografia da esquerda
apresenta uma microestrutura atacada de forma adequada, sendo possivel distinguir os seus
constituintes, enquanto que a da direita mostra uma microestrutura super atacada.

Consideragdes sobre a realizacdo ou nao de pré-ataque também tem sido realizadas. De
acordo com Vander Voort (1999), o emprego de pré-ataque frequentemente contribui para a
obtencdo de imagens mais nitidas.

Imagens obtidas por pesquisadores da Arcelor Research Industry Gent (OCAS NV),
Figura 2.60, mostram um aco TRIP800 atacado com o reagente Klemm com e sem o emprego

de pré-ataque com o reagente nital 2% (LEUNIS et al, 2006).

Figura 2.60 - Ago TRIP800.

b) pré-ataque: nital,
ataque: reagente Klemm.

Fonte: Leunis et al. (2000).

Em ambas as imagens, a fase ferritica ¢ revelada pelos tons de azul; bainita/perlita
aparecem em marrom/preto e as fases martensita/austenita retida, em branco. Nota-se,
portanto, que com ou sem a realizacdo de pré-ataque ndo € possivel identificar isoladamente a
fase martensita ou austenita retida. E, segundo os autores, o pré-ataque com nital ndo modifica
as coloracdes das fases, somente acentua os contornos de graos.

Modificagdes e variantes do reagente LePera, muitas envolvendo diferentes propor¢des
das solucdes I (metabissulfito de s6dio 1%) e II (picral 4%) no ataque final também estio
sendo estudadas (COLPAERT, 2008).

Pesquisadores da siderirgica Corus investigaram os efeitos de alguns pardmetros de
ataque com LePera na qualidade das imagens obtidas, devido a inconsisténcias e dificuldades

associadas com a repetibilidade de resultados durante estudos realizados pela empresa
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(LEUNIS et al, 2006). Entre essas avaliagOes, diversas variagdes baseadas na composi¢ao do
reagente LePera padrao foram utilizadas para atacar o ago TRIP800. Optou-se por alteragdes

na concentracao da solucdo I e variagdo do tempo de ataque, Tabela 2.7.

Tabela 2.7 - Caracteristicas das diversas composi¢des de reagentes LePera testadas

Tentativa  Pré-ataque ;Zﬂfgqiz Na;5,05 L6 Ligiaps s
[s] [g/50mL] [mL] ataque [s]

1 Nital 5% 5 0,50 50 50

2 Nital 5% 5 0,50 50 15

3 Nital 5% 5 0,50 50 25

4 Nital 5% 5 0,50 50 80

5 Nital 5% 5 0,50 50 120

6 Nital 5% 5 0,25 50 50

7 Nital 5% 5 1,00 50 50

8 Nital 5% 5 1,00 50 120

Fonte: Adaptado de Leunis et al. (2006).

Todas as amostras de ago TRIP800 atacadas de acordo com as condi¢des descritas na
Tabela 2.7 foram super atacadas. A reducdo ou aumento da concentragdo do metabissulfito de
sodio no reagente, sem modificar o tempo de ataque, ndo melhorou os resultados obtidos.

Da mesma forma, ha divergéncias quanto ao modo de secar a amostra apos o ataque
quimico. Girault et al. (1998) sugerem que a secagem deva ser realizada com ar frio forcado.

Entretanto, LePera (1980) afirma que com o modo de secagem natural é possivel a
visualizacdo das fases presentes. Bramfitt; Benscoter (2006) e Vander Voort (1999), por sua
vez, sugerem que a secagem das amostras atacadas com o reagente LePera deve ser realizada
com ar parado aquecido, de forma que o mesmo nunca toque o filme do reagente formado na

superficie da amostra.

2.3 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

2.3.1 Introducao

Um dos objetivos do pesquisador ¢ determinar a influéncia que variaveis diversas tém
na resposta do sistema. Uma abordagem geral para planejar e conduzir o experimento ¢
chamado de estratégia de experimentacao.

De acordo com Montgomery (2012), ha diversas maneiras de se determinar os efeitos

dos fatores na resposta do sistema. Uma possivel abordagem seria selecionar uma combinagao
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arbitraria de niveis para os fatores, testa-los, e observar o que ocorre. Essa abordagem poderia
continuar quase indefinidamente, modificando os niveis de um ou dois fatores (ou talvez de
varios) para a realizacdio do proximo teste. Essa estratégia de experimentacdo ¢
frequentemente utilizada na pratica por engenheiros e cientistas e funciona razoavelmente
bem, porque os pesquisadores t€ém um grande conhecimento teorico e técnico do sistema que
esta sendo estudado, bem como consideravel experiéncia pratica. Entretanto, essa estratégia
pode requerer um numero elevado de experimentos e a uma convergéncia prematura do
estudo.

Outra estratégia utilizada extensivamente na pratica ¢ a abordagem "um fator de cada
vez". O método consiste em selecionar um ponto inicial de operagdo, ou seja, fixar um
conjunto de dados e entdo sucessivamente variar os demais. A maior desvantagem dessa
estratégia ¢ que falha ao considerar qualquer possivel interag¢@o entre os fatores.

O processo de planejamento experimental, por sua vez, possibilita a descoberta das
variaveis-chave que influenciam as caracteristicas da qualidade de interesse no processo, além
de possibilitar verificar se ha ou ndo intera¢do entre essas variaveis. Nessa abordagem, o
processo ou sistema pode ser representado pelo modelo ilustrado na Figura 2.61 (BARROS

NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010; MONTGOMERY, 2004).

Figura 2.61 - Modelo geral de um processo ou sistema

Fatores de entrada
controlaveis

%, X, x,
Entrada Saida
—— Processo ——3"5,
z, z, z,

Fatores de entrada
nao controlaveis

Fonte: Adaptado de Montgomery (2012).

Um experimento planejado ¢ uma abordagem de variacdo sistematica de varidveis de
entrada (fatores de entrada controldveis no processo) e de determinagdo do efeito que esses

fatores tém nos parametros do produto de saida (MONTGOMERY, 2004).
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Como pode ser observado, o experimento frequentemente envolve diversos fatores. A
estratégia correta para lidar com um processo em que ha diversos fatores ¢ conduzir um
experimento fatorial. Essa ¢ uma estratégia experimental na qual os fatores sdo variados
conjuntamente, ao invés de um por vez. Em cada tentativa completa, ou replicagdo do
experimento, sdo investigadas todas as combinagdes possiveis dos niveis dos fatores (DEAN;
VOSS, 1999; MONTGOMERY, 2004, 2012).

Trés técnicas basicas sdo fundamentais para o planejamento de experimentos (design of
experiments - DOE): replicacdo, randomizacdo e técnica dos blocos (DEAN; VOSS, 1999;
GALDAMEZ, 2002; MONTGOMERY, 2004).

2.3.2 Fundamentos e conceitos

Alguns conceitos e termos sdo fundamentais para a aplicacdo das técnicas de
planejamento de experimentos, como os definidos por Barros Neto; Scarminio; Bruns (2010);
Dean; Voss (1999), Galdamez (2002), Ledolter; Burrill (1999), Montgomery (2004, 2012);
Taguchi; Chowdhury; Wu (2005):

Planejamento fatorial: sdo aqueles nos quais sdo estudados, ao mesmo tempo, os efeitos

de dois ou mais tratamentos. Geralmente, se ha k fatores, cada um com dois niveis, o projeto
fatorial requer 2" experimentos, sendo que cada replicagio completa tem 2* rodadas. O tipo
mais simples desse tipo de planejamento é o 2* (dois fatores: A e B, cada um com dois niveis).

Planejamento fatorial fracionado: é uma variacdo do projeto fatorial basico no qual

somente um subconjunto de experimentos ¢ utilizado. Pode ser empregado quando se conhece
previamente que a interagdo de algumas varidveis ndo apresentard influéncia significativa

sobre a variavel de resposta. .E representado pela seguinte nomenclatura 2P (significa:
1

X 2%), ou seja, para um planejamento fatorial 2°"' sdo necessarios 4 experimentos, para a
2P

analise de 3 fatores distintos, com 2 niveis cada um.

Fatores controldveis: sdo aqueles em que os niveis podem ser ajustados pelo

experimentador durante a conducdo dos experimentos. Podem ser divididos em fatores
quantitativos, como velocidade, pressdo, ou qualitativos, como maquina utilizada, operador.
Podem ser representados por nimeros arabicos ou letras.

Niveis de fatores: sdo as intensidades com que cada fator ¢ ajustado para a realizacao

dos experimentos. Nas matrizes de experimentos geralmente sdo indicados com os numerais
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1,2 e 3 como sendo baixo, médio e alto, respectivamente. Caso existam dois niveis podem ser
indicados por "+" e "-".

Fatores ndo controldveis ou ruidos: sdo fatores que sofrem variagdes naturais € ndo

controlaveis, influenciando na variavel de resposta.

Varidveis de resposta: sdo as varidveis dependentes do processo ou sistema que sofrem

influéncia das entradas e dos fatores controlaveis e nao controlaveis. Um mesmo experimento
pode ter diversas variaveis de resposta.
Tratamentos: ¢ a combinacao dos niveis dos fatores de controle, isso significa que cada

uma das corridas do experimento representara um tratamento, Figura 2.62.

Figura 2.62 - Matriz de experimentos

Tratamento Bloco
1 2 b
1 yii  y12 ee  Vib
2 Yor Y22 .. Yo
k VK1 Yk2 .- Ykb

Fonte: Azevedo (2013).

Matriz de experimentos: ¢ uma matriz que relaciona os fatores de controle com os niveis

utilizados em cada tratamento, Figura 2.62.
Blocos: ¢ um conjunto de condi¢des experimentais relativamente homogéneas, Figura

2.62.

Randomizacdo ou Aleatorizacdo: ¢ o processo de definir a ordem dos tratamentos da

matriz experimental, através de sorteios ou limitagcdes especificas dos testes. Evita que
tendéncias se infiltrem nos dados, para tanto, a alocagdo e a ordem dos experimentos devem
ser determinadas aleatoriamente. Essa técnica garante a premissa de independéncia dos erros.

Replicacdo: ¢ a repeticdo do experimento bésico, necessario para a estimativa do erro
experimental.

Erros sistematicos: erros que afetam o resultado sempre numa mesma diregao.

Erros aleatdrios: erros decorrentes da acdo conjunta de diversas variagdes, ora eles

alteram o resultado para mais, ora para menos, mas a sua influéncia parece se dar ao acaso.



92

Efeito principal de um fator: ¢ definido como a mudanca na variavel de resposta devido

a mudanga no nivel do fator.

Interacdo entre fatores: ocorre quando a diferenca na resposta entre os niveis de um

fator ndo ¢ a mesma em todos os niveis dos outros fatores.

O conceito de interagdo pode ser ilustrado graficamente. A Figura 2.63a representa um
experimento fatorial sem interacdo, as retas que representam os fatores B, tanto no nivel alto
quanto no baixo, sdo praticamente paralelas, indicando que os fatores A e B ndo interagem.
Entretanto, na Figura 2.63b, as retas B e B" ndo sio paralelas, indicando a interagdo entre os

fatores A e B.

Figura 2.63 - Experimento fatorial

Fy X
B+ B.
s B 5 4
oo 7
[ o
= 1 o T
5 4
=2 —T &2
1 1 B*
f f > } } >
- + - +
Fator A Fator A
(a) sem interagao (b) com interagdo

Fonte: Adaptado de Montgomery (2012).

Os experimentos planejados sdo uma importante abordagem para a melhoria de um
processo. Entretanto, para utiliza-los ¢ necessario ter uma ideia clara do objetivo do
experimento, de quais fatores exatamente devem ser estudados, de como os experimentos
devem ser conduzidos e, ter a0 menos, uma compreensao qualitativa de como os dados sera
analisada. Montgomery (2012) propde um esbogo do procedimento recomendado.

1. Reconhecimento e defini¢do do problema: ¢ absolutamente essencial desenvolver
completamente todas as ideias sobre o problema e sobre os objetivos especificos do
experimento. Um relato claro do problema e dos objetivos do experimento costuma contribuir
substancialmente para uma melhor compreensao do processo e para uma eventual solugdo do
problema

2. Escolha dos fatores e dos niveis: quem conduz o experimento deve escolher os

fatores que devem variar os intervalos entre os quais esses fatores irdo variar e os niveis
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especificos nos quais cada rodada sera realizada. Quando o objetivo ¢ a varredura dos fatores
ou caracterizagao do processo ¢, em geral, melhor manter baixo o nimero de niveis de fatores
(em geral, sdo usados dois niveis).

3. Sele¢ao da variavel de resposta: na selecdo dessa variavel, o experimentador deve ter
certeza de que aquela variavel realmente fornece informacao util sobre o processo em estudo.
Muitas vezes, a média ou o desvio padrao da caracteristica medida sera a variavel de resposta.

4. Delineamento do planejamento experimental: essa etapa envolve consideracdes sobre
o tamanho da amostra (nimero de replicagdes), selecdo de uma ordem adequada de rodadas
para as tentativas experimentais, ou se a formag¢do de blocos ou outras restricdes de
aleatorizagao estao envolvidas.

5. Execucdo dos experimentos: ¢ de vital importdncia monitorar o processo, para
garantir que tudo esteja sendo feito de acordo com o planejamento. Erros no procedimento
experimental nesse estagio, em geral, destruirdo a validade do experimento.

6. Analise dos dados: métodos estatisticos devem ser usados para analisar os dados, de
modo que os resultados e conclusdes sejam objetivos e ndo de opinido.

7. Conclusdes e recomendagdes: uma vez analisados os dados, o experimento deve
acarretar conclusdes praticas sobre os resultados e recomendar um curso de agdo. Métodos

graficos sdo, em geral, usados nesse estagio.

De acordo com Coleman; Montgomery (1993), os trés primeiros passos constituem a

fase de planejamento pré-experimento.

2.3.3 Método de Taguchi

O Método de Taguchi serve como base a um projeto robusto baseado em trés
procedimentos: matriz ortogonal (orthogonal array), razao sinal ruido (SN ratio) ¢ fungdo
perda (loss function) (DEAN; VOSS, 1999; MALLAIAH et al, 2012; TAGUCHI;
CHOWDHURY; WU, 2005).

O planejamento fatorial de experimentos utilizando o Método de Taguchi ¢ um método
sistematico de abordagem para planejamento e andlise de experimentos com o propoésito de
melhorar as caracteristicas de qualidade. O Método de Taguchi tem se tornado uma

ferramenta para melhorar a qualidade do produto/processo sem aumento de custos, tendo
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aplicagdes nas areas de Informatica, Quimica, Elétrica, Mecanica e Bioldgica, como reportado
por Ledolter; Burrill (1999); Mallaiah et al (2012); Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).

Exemplos de aplicacdes das técnicas propostas por Taguchi sdo encontrados em
diversos estudos como os publicados por Mason e Prevéy (2000) que empregaram as técnicas
de Taguchi para otimizar a quantidade de austenita retida e dureza em um ago 52100.
Mallaiah et al (2012) estudaram a influéncia dos elementos de refino de grao (cobre, titdnio e
aluminio) nas propriedades mecanicas das juntas soldadas do aco inoxidavel ferritico AISI
430 com o auxilio do método. Camposeco-Negrete (2013) otimizou os pardmetros de corte
para minimizar o consumo de energia no torneamento da liga de aluminio AISI 6061 T6
utilizando a metodologia de Taguchi e ANOVA. A cinética de esferoidizagdo e otimizagao
dos parametros de tratamento térmico de um ago CK60 foram investigadas por Kamyabi-Gol
e Sheikh-Amiri (2010) utilizando técnicas do planejamento robusto de Taguchi.

Kim et al (2009) também utilizaram esse método para desenvolver um aco bifésico
(Dual Phase - DP) para aplicagdes automotivas, aplicando o método de arranjo ortogonal para
otimizar os parametros de tratamento térmico a serem empregados e Kechagias; Petropoulos;
Vaxevanidis (2012) investigaram a influéncia de diversos fatores (como a espessura do
material e velocidade do processo) na usinagem a jato de dgua abrasivo de chapas de agos
TRIP.

A seguir serdo apresentados os conceitos dos procedimentos nos quais o Método de
Taguchi se baseia. Entretanto, para este estudo, a funcdo perda ndo ¢ relevante, sendo assim,

apenas uma breve defini¢do serd apresentada.

2.3.3.1 Matriz/Arranjo ortogonal (Orthogonal array)

De acordo com Ayaz; Khaki; Arab (2013), o Método de Taguchi ¢ mais efetivo quando
comparado com os planejamentos fatoriais fracionados devido ao emprego dos chamados
arranjos ortogonais.

Matrizes ortogonais, ou arranjos ortogonais, ¢ um conjunto de tabelas contendo
informagdes sobre como determinar o menor numero de experimentos possiveis e as suas
condigdes para estudar um processo (MASON; PREVEY, 2001; ROY, 2001).

Os arranjos ortogonais de Taguchi sdo identificados pela letra "L" seguida de um
nimero que indica o nimero de experimentos, Tabela 2.8 (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2010).
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Tabela 2.8 - Arranjos ortogonais de Taguchi

Arranjo Numero de Numero de Num cro
Ortogonal experimentos niveis mi‘XImO de

atores
L4 4 2 3
L8 8 2 7
L9 9 3 4
L12 12 2 11
L16 16 2 15
L18 18 3 8
L27 27 3 13
L32 32 2 31

Fonte: Adaptado de Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).

A escolha do arranjo ortogonal mais adequado ao planejamento de experimento ¢
realizada em fun¢@o do nlimero de fatores e interagdes que se almeja analisar

As matrizes ortogonais mais simples sdo a Ly (2% e Ls (27), Tabelas 2.9 e 2.10.

Tabela 2.9 - Matriz ortogonal Ly

Numero de ensaios necessario para

Experimento Fatores 0 AO. nesse caso. sio 4
1 2 3 experimentos para analisar 3
1 1 1 1 fatores distintos.
2 1 2 2
3 2 1 2 niveis atribuidos a cada
4 2 2 1 fator, nesse caso, nivel alto
(2) e nivel baixo (1)
Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).
Tabela 2.10 - Matriz ortogonal Lg
numero de
fatores
Experimento Fatores
I@ ( 2 3 4 5 6 1>
1 1 1 1 1 1 1 1
numero de niveis 2 1 1 1 2 2 2 2
dos fatores 3 1 2 2 1 1 2 2
4 1 2 2 2 2 1 1
experimentos 6 2 1 2 2 1 2 1
7 2 2 1 1 2 2 1
8 2 2 1 2 1 1 2

Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).
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Se o planejamento do processo/sistema analisado possuir fatores de ruido a ser
considerada, a metodologia de Taguchi ird girar em torno do uso de um planejamento
ortogonal para os fatores controlaveis - arranjo interno (inner array), que ¢ "cruzado" com um
planejamento ortogonal separado para os fatores de ruido - arranjo externo (outer array),

Figura 2.64.

Figura 2.64 - Matriz ortogonal considerando fatores de ruido (outer array)

Inner Array Quter Array
Control Factor Level M, M, M, M, M, M, M, M, M,
Run A B C D EF G HN, N, N N, N N N, N, N, N, N, N, N, N, N, N, N, N,
1 11111111
2 11 2 2 222 2
32 1133 332323
4 1 2 11 2 2 3 3
5 1 222 3311
6 1 2 3 3 112 2
F7 1 312132 3
8 1 3 2 3 21231
8 1 3 313212
10 2 1 1 3 3 2 2 1
11 2 1 2 1 1 3 23 2
12 21 3 2 211 3
13 2 21 2 31 3 2
14 2 2 2 3 1 2 1 3
15§ 2 2 31 2 3 2 1
16 2 3 1 3 2 31 2
17 2 3 21 312 3
18 2 3 3 2 12 3 1

Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).

De acordo com Taguchi; Chowdhury; Wu (2005), uma importante ferramenta utilizada
no Método de Taguchi sdo os graficos lineares que podem ser utilizados para designar
interacoes entre fatores em um arranjo ortogonal.

Na Figura 2.65 estdo ilustrados os dois graficos lineares correspondentes ao arranjo
ortogonal representado na Tabela 2.10. O grafico 2.65a significa que a interagdo entre a
coluna 1 e a coluna 2 resulta na coluna 3; a interagdo entre a coluna 1 ¢ a 4 resulta na coluna
5. A coluna 7 ¢ independente. Nesse caso, o uso desses arranjos ortogonais implicaria na
possibilidade de se estudar 4 fatores (1, 2, 4, 7) e 3 interagdes (entre os fatores: 1 €2, 1 e 4,2

e4).
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Figura 2.65 - Graficos lineares do arranjo ortogonal Lg

Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005).

O grafico linear 2.65b ¢ usado para um experimento nas quais as interagdes entre um

fator particular e outros fatores sdo importantes.

2.3.3.2 Razdo sinal-ruido - SN (Signal-to-noise ratio)

Segundo Taguchi; Chowdhury; Wu (2005), a razdo SN representa a sensibilidade a
variabilidade do desempenho do produto/processo.

Uma alta razdo SN significa que h4 grande sensibilidade no processo com o minimo de
erros de medi¢ao (ROY, 2001).

A razdo sinal ruido ¢ utilizada para examinar os efeitos dos fatores de controle. A
reprodutibilidade dos efeitos dos fatores de controle ¢ checada usando arranjos ortogonais
(TAGUCHI; CHOWDHURY; WU, 2005).

Ha trés razdo SN que sdo mais utilizadas: nominal ¢ melhor (nominal-the best), maior é
melhor (larger-the-better) e menor é melhor (Smaller-the-better)

Nominal ¢ melhor: Nominal ¢ melhor: existe um objetivo fixo, por exemplo, as

dimensdes de um produto. H4 tipicamente limites de especificagdo superiores e inferiores. O
primeiro passo ¢ maximizar a razdo SN e, assim, minimizar a variabilidade em torno da
média. O segundo passo consiste em ajustar a média para o objetivo.

—2

y

SNy =10log| —-
S
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Maior ¢ melhor: ¢ utilizada quando a intengdo ¢ maximizar a producao e nao ha dados

negativos. Em tal caso, o objetivo ¢ "infinito". Por exemplo, maximizar a poténcia de um

motor ou a resisténcia de um material.
n
PIPIE
SN =-10log| ="
t n

Menor ¢ melhor: aplicado quando o objetivo ¢ minimizar o valor de saida e ndo ha

dados negativos. Em tal caso, a meta ¢ zero. Por exemplo, minimizar o nivel de ruido do

motor ou minimizar o nimero de impurezas.

>yP

SN, = —10log| =—
n

onde:
n = numero de repeticdes.

yi = i-nésima resposta observada
y =média das respostas observadas

s’ = variancia das respostas observadas
2.3.3.3 Fungao perda (Loss function)

Formula matematica proposta por Taguchi para quantificar, de forma monetaria, as
economias oriundas da aplicacdo do planejamento de experimentos e, consequente reducdo da
variacdo (McCONNEL; NUNNALLY; MCGARVEY, 2011; ROY, 2001).

O conceito da fungdo perda ¢ demonstrado na Figura 2.66.
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Figura 2.66 - Funcao perda de Taguchi
h

\ Limites de Especificaciio }
[ -

SA

LIE T LSE
Fonte: Collin; Pamplona (1997).

O grafico demonstra a func¢ao perda associado com a ideia de estar dentro ou fora dos
limites de especificagdao. O alvo central, T, representa o nivel ideal do parametro de projeto.
Os dois limites de especificacio LSE e LIE, sdo os limites de especificacdo simétricos
padronizados. O eixo vertical ¢ a medida do valor de perda devido ao desvio da caracteristica

do nivel desejado (COLLIN; PAMPLONA, 1997).

2.3.4 Analise das observagdes experimentais

Obtidos os dados experimentais a partir da execugdo do planejamento de experimentos

idealizados nas sec¢des 2.3.2 e 2.3.3, a andlise das varidveis de resposta ¢ realizada.

2.3.4.1 Efeito médio do fator ou efeito sobre a média.

Corresponde a resposta média do fator em cada nivel de experimento. De acordo com
Rao et al (2013), para cada fator de influéncia, o efeito de seus diversos niveis ¢ calculado

separadamente. Um exemplo desse calculo ¢ citado por Viana (2012), Tabela 2.11.

Tabela 2.11 - Arranjo ortogonal L4 utilizado como exemplo para calculo do efeito médio do
fator

Experimento A F};ltor C Resultados (Y)
1 1 1 1 30
2 1 2 2 25
3 2 1 2 34
4 2 2 1 27

Fonte: Viana (2012).
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Sendo o fator B1, fator B no nivel 1, utilizado nos experimentos 1 e 3, o efeito médio do
fator é:
B = Y, +Y; _ 30+ 34
2 2

= 32,0

O efeito médio dos demais fatores ¢ calculado de forma semelhante e sdo apresentados

na Tabela 2.12. Os resultados obtidos sdo apresentados graficamente, Figura 2.67.

Tabela 2.12 - Efeito médio dos fatores

Fator 1 2
A 27,5 30.5
B 32,0 26,0
C 28,5 29,5

Fonte: Viana (2012).

Em seguida sdo identificados os niveis dos fatores que possuem a melhor resposta de
acordo com a caracteristica de qualidade analisada.
No exemplo, se a caracteristica da qualidade requerida for do tipo maior ¢ melhor, pode-

se concluir que os fatores A2, Bl e C2 produzem a melhor resposta para o processo.

Figura 2.67 - Representacao grafica dos efeitos médios dos fatores

Resposta

33,0
32,0
31,0
30,0
29,0 _—
28,0
27.0
26,0
25,0
a1 A2 B1 B2 1 2

Fatores
Fonte: Viana (2012).
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2.3.4.2 ANOVA (acronimo para analysis of variance)

E uma técnica de tratamento de dados estatistico utilizado para distinguir a influéncia
relativa dos fatores na varia¢do dos resultados. A variacao total observada ¢ atribuida a cada
fator significativo ou interacdo, refletindo na porcentagem de contribui¢do (p), que indica a
influéncia de cada fator ou interagao na reducao da variagao (RAO et al, 2013; ROY, 2001).

Para a aplicagdo desta técnica, alguns conceitos e varidveis devem ser estabelecidos.
Dessa forma, inicialmente os dados tipicos de um experimento com um fator sdo apresentados

na Tabela 2.13.

Tabela 2.13 - Dados tipicos para um experimento com um fator

Tratamentos Observagoes Totais Médias
1 Y . . Yin Y1 yl
2 Yau . . Yon Y2 yz
a Yal . . Yan Ya ?a

O termo y;; refere-se & j* observagdo feita sobre o tratamento i.

Fonte: Montgomery (2004)

O Quadro 2.8 sintetiza os calculos realizados, os quais sao detalhados a seguir:

Quadro 2.8 - Analise de variancia para um experimento com um fator

Fontes de variagao Soma de Graus de Média quadratica =
quadrados (SQ) | liberdade (GL) (MQ) 0
Tratamentos SQTratamentos a-1 MQTratamemos M
MQg
Erro / Residuo SQg a(n-1) MQg
Total SQr an-1

O termo a refere-se ao numero de niveis de cada um dos fatores

Fonte: Montgomery (2004)

De acordo com Taguchi; Chowdhury; Wu (2005) e Giesbrecht; Gumpertz (2004)

define-se:
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Graus de liberdade: ¢ a medida da quantidade de informagdo que pode ser determinada
a partir de um conjunto de dados.
Soma dos quadrados: ¢ a medida do desvio de um dado experimental a partir do valor

médio dos dados.

a

_ \2
SQrratamentos = N Z (yi - y)

i=1

5Qr = z“:z”:(yij -%)°

i=1 j=1

SQT = SQTratamentos + SQE

Variancia ou Média quadratica: mede a distribui¢do dos dados ao redor da média e,
sendo os dados representativos de apenas uma parte dos dados possiveis, o calculo ¢ feito

utilizando o grau de liberdade.

SQrratament
MQrratamentos = %
SQk
MQp = ——=
Qs a(n—1)

Taxa de variancia ou teste F: é a razdo entre a variancia do fator e a variancia do erro,
e mede a significancia do fator analisado em relacdo a variancia de todos os fatores incluidos
no termo de erro. O valor obtido na analise deve ser comparado com uma tabela padrdo para
a determinagdo do nivel de confianca. Quando o valor calculado é menor que o valor da tabela
F, o valor ndo contribui para a soma dos quadrados dentro do nivel de confianga estabelecido.

F. = MQTratamentos
° MQg
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Neste trabalho foram utilizados os agos com estrutura multiconstituida TRIP800, CP800

e DP600 destinados a induastria automotiva. A composi¢ao quimica destes materiais esta

representada na Tabela 3.1 e suas propriedades mecanicas, na Tabela 3.2.

Tabela 3.1 - Composi¢ao quimica dos materiais utilizados (% em peso)

Elemento de Liga  TRIP800 CP800 DP600
Carbono (C) 0,205 0,120 0,133
Silicio (Si) 0,870 0,560 0,370
Manganés (Mn) 0,280 1,570 1,410
Fosforo (P) 0,027 0,013 0,016
Enxoftre (S) 0,003 0,006 0,003
Cromo (Cr) 0,015 0,300 0,194
Niquel (Ni) <0,001 0,018 0,001
Molibdénio (Mo) 0 0,005 0,102
Aluminio (Al) 0,040 0,034 0,037
Cobre (Cu) 0 0 0,007
Titanio (Ti) <0,001 0,096 0,012
Vanadio (V) <0,001 0,005 0,002
Niobio (Nb) <0,001 <0,005 0,003
Estanho (Sn) 0 0 0
Boro (B) 0 <0,005 0,004

Fonte: Renault (2009).

Tabela 3.2 - Propriedades mecénicas dos materiais utilizados

Limite de Limitede  Alongamento (%0)

Coeficiente de

Coeficiente de

Material Ruptura  Escoamento Lo=80 mm Anisotropia  Encruamento
(N/mm?) (N/mm?  Espessura <3 mm -r -n

TRIP 800 T 855,0 538,1 23,4 1,00 0,18
TRIP 800 L 854,2 548,2 23,1 1,09 0,19
TRIP 800 45° 849.,4 539,0 19,1 1,01 0,19
CP800T 953,1 722,0 12,3 0,72 0,08
CP 800 L 962.,4 706,1 12,9 0,69 0,07
CP 800 45° 952,6 713,5 13,0 0,69 0,07
DP 600 T 623,8 408,4 24,41 1,21 0,15
DP 600 L 621,6 400,6 25,3 1,19 0,16
DP 600 45° 628,7 409,7 22,01 1,35 0,15

Fonte: Renault (2009).
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3.2 METODOLOGIA

Foi realizado um planejamento de experimentos a fim de se definir os objetivos do
estudo, selecionar os fatores (controlaveis e ndo controlaveis) dos processos e as varidveis
respostas, bem como, o delineamento do planejamento experimental, a execucdo dos
experimentos e a andlise dos dados.

Dessa maneira, o procedimento para a obtencdo dos dados experimentais foi definido e

seguiu as etapas descritas na Figura 3.1.

Figura 3.1 - Fluxograma da metodologia empregada

Execucao dos

niveis

© ‘© © . ©
£ % % experimentos 2
(] ~ [J]
E  FasePré- £ £ Prepatragao das E
2 Experimento g g amostras g
x ) X % metalograficas: x
o Rec_otheumento € o  Delineamentodo || @  eCorte dos materiais o Analise dos dados
£  definicdo do = lanejamento S . = ~
o bl Q plane: @  eEmbutimento @  Conclusdes e
g problema 1S experimental S S ~
© © 0 elixamento © recomendagoes
‘w  Escolha dos fatores e ) o [Ty
i c
S & &  ePolimento S
o a o a

eAtaques quimicos
*Obtenc¢do de imagens
(Microscopia Optica)

Selecdo da variavel
resposta

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

Cada uma das etapas mencionadas na Figura 3.1 sera definida e/ou descrita nas se¢des

3.2.1a3.23.

3.2.1 Planejamento experimental - Fase Pré-Planejamento

Nessa etapa foram definidos os trés primeiros passos propostos por Montgomery (2012)
para o planejamento de experimentos: reconhecimento e definigdo do problema
(caracterizacdo do problema), escolha dos fatores e dos niveis (identificagdo das fontes de
variacdo) e selecao das variaveis de resposta, Quadro 3.1.

A definicdo das fontes de variacdo dos processos (fatores) que seriam analisadas foi
realizada com base em referéncias bibliograficas diversas, citadas na se¢do 2.2, e em

experimentos realizados anteriormente e descritos em Fukugauchi (2010).
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Quadro 3.1 - Check list para o planejamento dos experimentos: ataques quimicos dos acos

AHSS

Etapas / Reagente estudado

Nital (Experimento A) |

LePera (Experimento B)

Caracterizagdo do problema
(objetivos do estudo)

Quais os fatores que mais influenciam o processo de ataque quimico
utilizando os reagentes Nital e LePera?

Identificacdo de

Concentragao - Nital ° Concentragao - Picral
E @ Concentragao - Metabissulfito
Modo de ataque =g de Sédio
25 5
£ Pré-ataque
B = Modo de secagem
Tempo de ataque <>
Tempo de ataque
O ey
g = Temperatura
Modo de limpeza (apos | & %
ataque quimico) =
< 3 . .
;»:: o Umidade relativa

fontes de variagdo | Fatores
(Escolha dos
fatores de
influéncia e niveis)
Niveis

Foram definidos

dois niveis para cada fator avaliado

Selecdo das variaveis de
resposta

Variavel de resposta:
Fracdo volumétrica das
fases presentes nas
imagens obtidas por
meio de microscopia
optica - variavel
quantitativa continua

Variavel de resposta: Imagens obtidas por
microscopia Optica apés a realizagdo de
cada experimento

A influéncia dos fatores sobre a variavel de
resposta sera abordada de maneira
qualitativa para cada experimento.

Os experimentos que apresentarem melhor
resultado, ou seja, imagens/fotos nas quais
as fases presentes na microestrutura dos
materiais possam ser distinguidas serdo
reavaliadas posteriormente.

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

Tendo sido definidos quais as fontes de variacao avaliadas, seus fatores e niveis foram

selecionados, Quadros 3.2 ¢ 3.3.
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Quadro 3.2 - Descrig¢ao de fatores e niveis para o Arranjo Ortogonal do método de Taguchi -
Experimento A

Niveis
Fatores
(-) ou (1) (Hou(2)
1: concentragdo da solucdo de Nital 2% 3%
2: modo de ataque imersao esfregamento
4: tempo de ataque varia de acordo com o material
) . \ _ . solugdo de 1% de bicarbonato
7: modo de limpeza, apos ataque quimico | modo convencional de sadio

Interacdes

3: concentragdo da solucao de Nital x modo de ataque

5: concentragdo da solucdo de Nital x tempo de ataque

6: modo de ataque x tempo de ataque

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Nao foram consideradas as interacdes do fator modo de limpeza com os demais fatores
ao se planejar os experimentos, pois, acreditava-se que este fator nao seria significativo para a
variavel de resposta devido ao fato de ndo se ter encontrado mencao a influéncia deste fator

nas referéncias bibliograficas pesquisadas.

Quadro 3.3 - Descricdo de fatores e niveis do Arranjo Ortogonal do método de Taguchi -
Experimento B (arranjo interno)

Fatores Niveis
() ou (1) (Hou(2)
1: concentracdo da solucdo de picral 2% 4%
2: concentragdo da solucdo de metabissulfito de so6dio 0,50% 1%
4: pré-ataque nao Nital 2% / t=2s
8: modo de secagem natural com ar frio for¢ado
15: tempo de ataque varia de acordo com o material

Interacdes
3: concentracdo da solugdo de picral x concentracio da solug¢do de metabissulfito de sodio
5: concentracdo da solucdo de picral x pré-ataque
6: concentracdo da solu¢do de metabissulfito de sodio x pré-ataque
7: modo de secagem x tempo de ataque
9: concentragdo da solugdo de picral x modo de secagem
10: concentragdo da solugdo de metabissulfito de sédio x modo de secagem
11: pré-ataque x tempo de ataque
12: pré-ataque x modo de secagem
13: concentracdo da solucdo de metabissulfito de sdédio x tempo de ataque
14: concentracdo da solucdo de picral x tempo de ataque

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)
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A determinacdo dos valores relativos aos niveis do fator "tempo de ataque" baseou-se
em pesquisas anteriores, referéncias bibliograficas, e principalmente em experimentos
prévios, publicados em Fukugauchi (2010). Experimentos esses que foram realizados com o

intuito de delimitar o intervalo de tempo de ataque a qual as amostras seriam submetidas.

Quadro 3.4 - Descrigao de fatores e niveis do Arranjo Ortogonal L4 do método de Taguchi -
Experimento B (arranjo externo)

16: Temperatura (°C) 151---25 251---40
17: Umidade relativa (%) 301---55 551---90

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)

3.2.2 Delineamento do planejamento experimental (Determinacdo de um modelo de

planejamento de experimento)

Com base no numero de fontes de variagdo (fatores controlaveis), seus niveis e,
interagdes entre os mesmos, de acordo com o Método de Taguchi, os Arranjos Ortogonais
padrdes, denominados Lg e L foram utilizados para a realizacdo dos Experimentos A e B,
respectivamente. Como interagdes entre os fatores foram previstas, graficos lineares

correspondentes a esses arranjos ortogonais também foram selecionados, como mostram as

Figuras 3.2 ¢ 3.3.

Figura 3.2 - Arranjo Ortogonal Lgde Taguchi e respectivo Grafico Linear - Experimento A

Ls (27)
N~y | 28 45 671
1 1 11 11 11
2 1 11 22 22
3 1 22 11 22
4 1 22 22 11
5 2 12 12 12
6 2 12 21 21
7 2 21 12 21 !
8 2 21 21 12
a h;ca b = s 5
¢c ¢b
i ®
L N L 7
Group |1 2 3
2 6 4

Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005)
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Caso nao se optasse pela utilizacdo do Método de Taguchi e sim pelo uso de um
planejamento fatorial completo, o nimero de experimentos a serem realizados para o estudo
utilizando o reagente nital, considerando o estudo dos fatores e interacdes selecionadas,
seriam 2’ (a designagdo refere-se ao nimero fatores e/ou interagdes: 7, ¢ o numero de niveis
de cada fator: 2), ou seja, 128 experimentos, sem considerar as a realizacdo de réplicas
necessarias para o calculo do erro experimental.

Para o estudo do processo de ataque quimico utilizando o reagente LePera optou-se por
ndo realizar o planejamento fatorial fracionado pois ndo havia conhecimento prévio se a
interagdo de algumas varidveis ndo apresentaria influencia significativa na variavel de
resposta. Portanto, conforme descrito no Quadro 3.3 optou-se por analisar a interacdo entre
todas as varidveis selecionadas. Ao optar pela realizagdo de um planejamento fatorial
completo, o namero de experimentos seria (2)"°, ou 32.768 experimentos, sendo que o

Método de Taguchi requer 16 experimentos.

Figura 3.3 - Arranjo Ortogonal L de Taguchi e respectivo Grafico Linear - Experimento B
L (219)

N~ | ! 23 45 67 89 w01 1218 115
1 1 11 11 11 11 11 11 11
2 1 11 11 11 22 22 22 22
3 1 11 22 22 11 11 22 22
4 1 11 22 22 22 22 11 11
5 1 22 11 22 11 22 11 22
6 1 22 11 22 22 11 22 11
7 1 22 22 11 11 22 22 11
8 1 22 22 11 22 11 11 22
9 2 12 12 12 12 12 12 12
10 2 12 12 12 21 21 21 21
11 2 12 21 21 12 12 21 21
12 2 12 21 21 21 21 12 12
13 2 21 12 21 12 21 12 21
14 2 21 12 21 21 12 21 12
15 2 21 21 12 12 21 21 12
16 2 21 21 12 21 12 12 21

a ba ¢a ba da ba ca ba
b ¢c ¢b d db dc¢ ¢b
c d d de¢c
d
— —J N -
Group | 1 2 3 4

Fonte: Taguchi; Chowdhury; Wu (2005)

Desta forma, foram estabelecidos os arranjos ortogonais para a realizacdo dos

experimentos utilizando os reagentes Nital e LePera, Quadros 3.5 e 3.6.
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Exp. EI:: Isl(c)le:ll;;qgg e 3 Tempo de ataque () 506 Modo de limpeza
Nital (%) ataque CP | DP | TRIP
1 2% imersdo 1 6 11 11 1)1 modo convencional
2 2% imersao 1 10 15 14 |2 |2| aguacom bicarbonato de sddio
3 2% esfregamento | 2 6 11 11 1|2 | aguacom bicarbonato de sddio
4 2% esfregamento | 2 | 10 15 14 (211 modo convencional
5 3% imersao 2 6 11 11 |2]1]| &aguacom bicarbonato de sddio
6 3% imersao 2| 10 15 14 |1]2 modo convencional
7 3% esfregamento | 1 6 11 11 (22 modo convencional
8 3% esfregamento | 1 | 10 15 14 |1]1]| &aguacom bicarbonato de sddio

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)



Quadro 3.6 - Arranjo ortogonal para a realizagdo do Experimento B

Arranjo externo (fatores ruido)

16: Temperatura | 151---25 | 251---40 | 15I---25 | 25I---40
17: Umidade relativa| 30I---55 | 30I---55 | 55I---90 | 55I---90
picral me te}b 3 pre S16 |7 modo de secagem 9 |10 [ 11| 12 (13| 14 Fempo ) Yarivel d= Resposta
sodio ataque TRIP | DP CP Imagem Imagem Imagem Imagem
1 | 2% | 0,50% | 1 nio 111 natural 111 1 (1|1 15 10 15
2 2% | 0,50% | 1 ndo 1|1 ]1 |comarfrioforcado| 2 | 2 | 2 2 122 25 20 25
3 | 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s |2| 2 | 2 natural 11|12 |2]2]25] 20 | 25
4 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s |2 | 2 | 2 | com ar frio forgcado | 2 | 2 | 2 1 1|1 15 10 15
5 12% | 1% |2 ndo 1|22 natural 1221 [1]2]25] 20 | 25
6 | 2% 1% 2 ndo 1] 2|2 ]|comarfrioforcado| 2 | 1 | 1 2 |21 15 10 15
7 1 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |2 | 1 | | natural 122221 ]15] 10 15
8 | 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |2 | 1 | 1 |comarfrioforado| 2 | 1 | 1 | 1 |1 |2 ] 25 | 20 | 25
9 | 4% | 0,50% |2 ndo 211 |2 natural 2012 1 |2]1]25] 20| 25
10 | 4% | 0,50% | 2 néo 2| 1 |2 |comarfrioforcado| 1 | 2 | 1 2 112 15 10 15
11 | 4% | 0,50% | 2 | Nital 2% /t=2s | | | 2 | | natural 201|221 |2]15] 10| 15
12 | 4% | 0,50% | 2 | Nital 2% /t=2s | | | 2 | | |comarfrioforcado| 1 | 2 | 1 | 1 | 2] 1] 25 | 20 | 25
13| 4% | 1% |1 ndo 212 |1 natural 2021 |1 |2]2]15] 10| 15
14 | 4% 1% 1 ndo 2|1 2|1 |comarfrioforcado| 1 [ 1 |2 | 2 | 1|1 | 25 20 25
15 | 4% | 1% |1 |Nital2%/t=2s | 1| | | 2 natural 20201 2 11|25 2 | 25
16 | 4% | 1% |1 |Nital2%/t=2s | || | | 2 |comarfrioforcado| 1 | 1 | 2| 1 |2]2] 15 | 10 | 15

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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3.2.3 Execucao dos experimentos

3.2.3.1. Especificagdo dos dados a serem coletados e os procedimentos para sua coleta.

Dados a serem coletados: apos cada ensaio/experimento foram tiradas fotomicrografias

para posterior analise.

Procedimentos para a coleta de dados: apos a avaliacdo descrita nos itens anteriores, na

qual foi definido como os experimentos seriam realizados, iniciou-se a preparagao
metalografica das amostras para posteriores ataques quimicos conforme os arranjos
ortogonais ja estabelecidos.

Ressalta-se que os experimentos foram conduzidos de forma aleatéria, de modo a
reduzir os erros sistematicos. A fim de tornar possivel a estimativa do erro experimental e
diminuir a margem de erros dos ensaios foi estabelecido replicagdes para os experimentos:
triplicatas para os experimentos A e, devido a consideracao de fatores de ruidos (outer array),
quadruplicatas foram consideradas para os Experimentos B, conforme comentado na se¢do

2.3.

3.2.3.2 Preparagdo das amostras metalograficas

A preparacdo metalografica usualmente requer uma sequéncia especifica de operagdes
que incluem: escolha e localizacdo da secdo a ser analisada; obtengdo de uma superficie plana
e polida na secdo selecionada; ataque da superficie por um reagente quimico adequado; exame
ao microscopio para a observacdo e obtencdo de fotografias (ALIYA, 2004; COLPAERT,
2008; PETZOW, 2001).

Cada uma dessas etapas pode ser realizada utilizando diferentes métodos e podem variar
de acordo com as propriedades especificas do material. Deve-se realizar cada uma das fases
de preparacdo com grande cuidado, pois cada etapa pode afetar os estdgios posteriores
(PETZOW, 2001).

A preparagdo de amostras para a realizacdo de técnicas de metalografia colorida requer
mais cuidados do que a preparagdo de amostras para ataques com reagentes convencionais,
pois o filme depositado na superficie da amostra no ataque colorido ¢ sensivel aos danos que
ndo foram removidos pela preparagdo metalografica (VANDER VOORT, 2004), uma vez que
a microestrutura real pode ser parcialmente ou totalmente obscurecida por técnicas ou

procedimentos mal realizados (VANDER VOORT, 1999).
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Neste trabalho, as técnicas utilizadas para a preparacdo metalografica seguiram os
processos normatizados pela ASTM E 3-11 de seccionamento, embutimento, lixamento,

polimento e foram realizados no Laboratorio de Metalografia do DMT/FEG/UNESP.

3.2.3.2.1 Seccionamento

De acordo com Petzow (2001), a primeira etapa na preparagdo das amostras
metalograficas - a selecdo e seccionamento do material - ¢ de especial importancia. E o mais
versatil e economico método € o corte abrasivo.

Dessa forma, 16 amostras de cada um dos materiais analisados (agos TRIP800, CP800 e
DP600) foram extraidas de chapas de com auxilio de uma méquina de corte por serra de fita
vertical, modelo RMF 400-S, fabricada pela ROMARFRA, do Laboratério de Usinagem do
DMT/FEG/UNESP.

Foram extraidas amostras da se¢ao longitudinal paralela a direcdo de laminagdo, item

(D) da Figura 3.4.

Figura 3.4 - Nomenclatura das localizagdes de areas mostradas em fotomicrografias

A- Superficie de laminagdo

B- Direcao de laminagao

C- Borda de laminagao

D- Secao longitudinal paralela a direg@o de
laminacao

E- Secfo longitudinal perpendicular a direcdo de
laminacao

F- Secao transversal

Fonte: Adaptado de ASTM E3 (2011)

A operagdo de seccionamento com serra de fita ndo gera calor suficiente para alterar a
microestrutura do material. Entretanto, durante a operagdo de corte, houve o cuidado para que
ndo ocorresse excessivo aquecimento do material, controlando a velocidade de corte e avango

durante o seccionamento.

3.2.3.2.2 Embutimento

Apbs o seccionamento do material em um tamanho adequado, as amostras foram

submetidas a embutimento a quente.
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Esta etapa foi realizada para facilitar o manuseio e armazenamento das amostras, evitar
a danificagdo da lixa e/ou do pano de polimento e manter a planicidade dos corpos de prova
(BRAMFITT; BENSCOTER, 2006; BRANDON; KAPLAN, 1999).

O embutimento foi realizado no equipamento PANPRESS 30 — PANAMBRA
TECNICA IMP. EXP. LTDA, do Laboratério de Metalografia do DMT/FEG/UNESP. Foi
utilizada resina fenolica (baquelite) para embutimento de amostras metalograficas, fornecida
pela AROTEC Industria e Comércio. O uso de vaselina sélida ou de grampos de fixagdo de
aco inoxidavel, da STRUERS, fez-se necessario para o correto posicionamento das amostras

no equipamento.

3.2.3.2.3 Lixamento

Esse processo tem como objetivo a redugdo de riscos e deformagdes induzidas na
superficie da amostra provenientes do processo de seccionamento do material, de maneira a
obter uma superficie plana cuja profundidade de deformacao seja suficientemente pequena, de
maneira que permita seu desaparecimento apds a etapa de polimento (BRAMFITT;
BENSCOTER, 2006).

De acordo com Petzow (2001), a técnica consiste no lixamento da amostra,
sucessivamente, com lixas de granulometria cada vez menor, mudando-se de dire¢do (90°) em
cada lixa subsequente, até desaparecerem os tragos da lixa anterior.

Seguindo as orientagdes de Bramfitt; Benscoter (2006), o lixamento da amostra deve ser
realizado durante um intervalo de tempo suficiente para obter um conjunto uniforme de
riscos, entdo se deve continuar o processo por igual periodo, a fim de remover a zona de
deformagdo gerada pela lixa anterior.

Para se obter um lixamento eficaz ¢ necessario o uso adequado da técnica de lixamento
(pressao de trabalho e velocidade de lixamento), pois caso contrario podem surgir
deformacdes na superficie da amostra, que podem dar uma imagem falseada (sombras) e,
consequentemente, ndo representativa da microestrutura da amostra. Além disso, um
lixamento incompleto ou agressivo pode causar alteragdes na microestrutura, como referido
por Bramfitt; Benscoter (2006), na qual ¢ mencionado que o uso de uma lixa gasta pode
tender a transformar a austenita retida presente em um ago bifasico em martensita.

Considerando-se as informag¢des acima, neste estudo, para o processo de lixamento

foram utilizadas lixas d’agua com diferentes granulometrias: #100, 220, 320, 400, 600, 1000 e
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1200 mesh, sucessivamente. E foi realizado em uma lixadeira manual para metalografia
STRUERS, no DMT/FEG/UNESP.

A cada interrupcao do lixamento para andlise da superficie, foi realizada a limpeza das
amostras em agua corrente e alcool etilico e a avaliacdo qualitativa da superficie lixada foi

controlada por meio de um estereomicroscopio STEMI 2000 — ZEISS com amplia¢ao de 50x.

3.2.3.2.4 Polimento

A finalidade desta etapa do processo mecanico ¢ remover todos os tragos de deformacgao
gerados na etapa anterior de preparacdo da amostra, visando obter uma superficie plana, sem
riscos e com alta refletividade. A existéncia de riscos atrapalha o exame da superficie da
amostra (BRAMFITT; BENSCOTER, 2006).

Antes de se realizar o polimento, a superficie da amostra foi limpa e seca com ar quente
(para minimizar a forma¢do de um filme de residuo na superficie da amostra), de modo a
deixa-la isenta de tragos abrasivos, solventes, poeiras e outros.

O polimento manual foi realizado na POLITRIZ AP10 PANAMBRA em rotacdo de
150 rpm, pois de acordo com Ray e Dhua (1996), a pressdao moderada e baixa velocidade de
polimento (120 — 150 rpm) sdo recomendadas para prevenir imagens falseadas (sombras) e
abaulamento nas superficies das amostras.

Foi utilizado pano para polimento OP-NAP, fabricacdo STRUERS e suspensao de silica
coloidal para materiais ferrosos (Colloidal Silica Suspension, Non-Crystallizing - 0,05um),
fabricacdo ALLIED. Uma vez que a solucao coloidal ¢ aplicada, deve-se evitar que o pano de
polimento fique seco, pois uma forma de esmalte pode ocorrer na superficie do pano, e dessa
forma, comprometer o polimento da amostra (BRAMFITT; BENSCOTER, 2006). Por este
motivo, para melhoria do processo e melhor deslizamento das amostras, utilizou-se agua
destilada, que foi borrifada, intercalando-se com as adi¢des de OP-U. Procurou-se evitar
polimentos demorados com friccdo e pressdo excessiva sobre a amostra, bem como, girar a
amostra sobre o disco da politriz de modo que nao haja diregcdo preferencial nessa operagao.

Nesta etapa, a limpeza das amostras foi feita esfregando-se levemente algoddo na
superficie da amostra sob agua corrente e secagem com ar quente forgado.

A avaliagdo qualitativa da superficie polida também foi controlada com auxilio do
microscopio optico de bancada STEMI 2000 - ZEISS, objetivando-se uma superficie plana e

com auséncia de riscos.
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3.2.3.2.5 Ataques quimicos

Apoés a amostra metalografica ser apropriadamente preparada, a proxima etapa € a de
revelar a microestrutura. Ao se examinar a amostra polida no microscopio, constituintes
microestruturais, tais como perlita, ferrita, bainita ¢ martensita ndo podem ser observadas,
pois a luz emitida pelo microscopio sobre a superficie da amostra ¢ uniformemente refletida
(ASM, 2004; BRAMFITT; BENSCOTER, 2006).

Para criar diferengas de refletividade na superficie da amostra metalografica polida
pode-se submeter a mesma a um ataque quimico corrosivo ou a um ataque quimico
denominado tint etching ou color etching (BRAMFITT; LAWRENCE, 2004).

Dessa forma, as amostras dos acos assistidos pelo efeito TRIP, CP e DP foram
submetidas a ataques quimicos com o reagente nital, conforme descrito pela Tabela 3.5, e com
o reagente LePera, cujos experimentos estdo discriminados na Tabela 3.6. Ambos os ataques
(realizados com o reagente nital e com o reagente LePera) foram realizados de acordo com a
norma ASTM E407-07 (2015).

De acordo com Bramfitt; Benscoter (2006), para se obter resultados satisfatorios ao se
utilizar reagentes coloridos (tint etchants), deve-se considerar que a condi¢ao de superficie da
amostra ¢ extremamente importante, a fim de assegurar um deposito quimico uniforme e
eficaz. A pelicula quimicamente depositada ¢ muito fragil e requer procedimentos de ataque
diferentes. Além disso, recomenda-se que as sugestdes a seguir sejam seguidas para se obter
um ataque adequado:

* Sugestao 1: Usar sempre uma solucdo recentemente misturada. Geralmente, os tint
etchants ndo sdo armazenadas para uso futuro.

* Sugestdo 2: Sempre usar uma superficie recém polida. Se nenhuma reacdo ocorrer na
superficie da amostra ou se a reagdo for irregular, a amostra pode ter sido exposta ao ar por
muito tempo, € uma pelicula passiva pode ter sido formada sobre a superficie.

* Sugestdo 3: Ao atacar, sempre observar a superficie da amostra. Isso ¢ importante
para se obter a cor correta da superficie atacada.

* Sugestdo 4: Nao agitar a amostra na solugdo. O movimento da amostra pode perturbar
o fragil filme quimico depositado na superficie.

» Sugestdo 5: Nao esfregar a superficie da amostra enquanto atacar, pois podera

danificar e remover fisicamente a pelicula superficial quimicamente depositada.
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» Sugestdo 6: Se a superficie da amostra for atacada por pouco tempo, deve-se iniciar o
ataque novamente. Nunca colocar a amostra de volta para a solugdo sem polir novamente a
superficie.

* Sugestdo 7: Nunca lavar a superficie da amostra com um fluxo de agua. Lavar a
amostra por imersao suave em um recipiente com agua.

* Sugestao 8: Gentilmente lavar a superficie da amostra com uma quantidade minima de
alcool. Muito alcool pode mudar as caracteristicas do ataque.

* Sugestdo 9: Nunca limpar a amostra seca. Secar delicadamente a superficie da

amostra.

3.2.3.2.6 Obtencao de imagens (Microscopia Optica)

Apés a realizagdo de cada experimento, as amostras foram fotografadas. Foram
capturadas 20 imagens para cada ataque realizado com o reagente nital e 15 imagens para os
ataques com o reagente LePera (conforme descrito na se¢do 4.1) de forma aleatoria ao longo
de toda a superficie das amostras.

A obtengdo das imagens metalograficas foi realizada no Laboratério de Analise de
Imagens de Materiais (LAIMAT) do Departamento de Materiais e Tecnologia - FEG/UNESP.
As imagens foram fotografadas em campo claro, utilizando um microscopio Optico NIKON
MODELO EPIPHOT 200, acoplado a um PC e a uma camera digital AXIO CAM 1CC3
ZEISS, usando-se o software AXIO VISIO — ZEISS.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DETERMINACOES DO NUMERO DE IMAGENS NECESSARIAS PARA ANALISE
DA FRACAO VOLUMETRICA

De acordo com Brandon; Kaplan (1999), a mensuragao da fragao volumétrica ¢ baseada
no volume de segunda fase presente no material analisado. H4 normas que descrevem
metodologias para que esta estimativa seja realizada. Dentre essas normas, a ASTM E562-11
descreve o procedimento para a determinagdo da fragdo volumétrica de um constituinte por
meio de contagem manual de pontos. De acordo com esta norma, deve-se tragar uma grade na
imagem a ser analisada e a contagem ¢ realizada a partir do nimero de graos da fase de
interesse que interceptam os pontos de intersec¢@o das retas tragadas. Essa contagem pode ser
feita em fotos ou diretamente no microscopio. Para o calculo da fragdo volumétrica divide-se
o numero de graos pelo nimero total de intersecgoes.

Por sua vez, a norma ASTM E1245-03 estabelece um procedimento para determinagado
de inclusdo ou constituintes de segunda fase de metais por meio automatico de andlise de
imagens. A publicagdo menciona que a pratica pode ser utilizada para obter medidas
estereoscopicas para descrever inclusdes em acos e outros metais, além de constituintes de
segunda fase. Entretanto, conforme ressalta Fazano (2007), tal procedimento ¢ cansativo para
a contagem de varias amostras diretamente no microscopio, o que termina por afetar a
precisdo dos resultados.

De acordo com Dias (2008), apesar da importancia e padronizagdo que as normas
ASTM representam, poucos sdo os trabalhos que as referenciam ou seguem seus critérios,
sendo que o emprego de softwares para a analise automatica de imagens ¢ comumente
utilizado. Esta afirmacdo endossa a publicagdo de Kurzydtowski e Ralph (1995), na qual os
autores justificam o emprego da automacdo e procedimentos assistidos por computador na
caracteriza¢cdo dos materiais devido a necessidade de analisar um grande niimero de imagens.

Com base nestas informagdes e ao se considerar o grande nimero de imagens a serem
analisadas (experimento A - nital: 72 ataques; experimento B - LePera: 192 ataques), além da
microestrutura refinada dos materiais avaliados, o que torna necessario o aumento da
magnitude das imagens a serem analisadas e consequentemente aumenta o nimero de campos
necessarios, optou-se por ndo empregar as normas ASTM E562-11 e/ou ASTM 1245-03. As

imagens das amostras atacadas foram analisadas com o auxilio do software livre Image J.
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Para a determinacdo do numero de campos a serem capturados em cada experimento
para a estimativa da fracdo volumétrica (varidvel de resposta) foi realizado o procedimento

descrito nas se¢oes 4.1.1 ¢ 4.1.2.
4.1.1 Experimento A - Ataques utilizando o reagente de nital

O ntimero de campos da amostra a ser obtido apos a realizagdo de cada ataque quimico
foi definido pelo critério descrito a seguir.

Para o experimento A, foram obtidas de forma aleatéria, 100 fotomicrografias de
campos distintos de amostras atacadas com o reagente de Nital 2% do ago TRIP800. A
ampliacdo das imagens empregada foi de 500x. Essa magnitude foi escolhida por permitir
avaliar a fracdo volumétrica da fase escura de forma satisfatdria, pois ha contraste entre as

fases (clara e escura), como pode ser observado na Figura 4.1.

Figura 4.1 — Aco TRIP800: Microscopia Optica. Ataque: nital 2%. Aumento 500x.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Ressalta-se que essas imagens foram obtidas com o particular intuito de se realizar esta
analise, ndo sendo utilizadas nos demais topicos deste trabalho. A intensidade do ataque
realizado ndo deve modificar o resultado ao qual este estudo se destina. Apenas o contraste
entre as fases presentes ¢ a uniformidade do ataque realizado poderia influenciar no resultado
desta analise. A homogeneidade do ataque em toda a amostra ¢ um pardmetro importante para
determinagdo do nimero de campos necessarios visando quantificar a fragdo volumétrica e
por consequéncia uma confiabilidade dos dados obtidos.

Dessa forma, das imagens foram estimadas as fragdes volumétricas dos campos escuros

e plotados graficos - fragdo volumétrica das fases martensita e bainita (tons de cinza escuro) x
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numero de campos - utilizando a média e mediana dos dados obtidos, com o intuito de
verificar qual seria o nimero de campos necessarios a serem utilizados para se obter uma
estimativa confiavel das fra¢des volumétricas dos materiais analisados.

O resultado obtido para a fragdo volumétrica do ago TRIP ¢ apresentado na Figura 4.2

Figura 4.2 — Ago TRIP800: Fracdo volumétrica da fase escura (martensita+bainita) X nimero
de campos. Imagens com aumento de 500x.
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Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Ao se observar o grafico da Figura 4.2 ¢ possivel notar que ndo ha grande varia¢do da
fragdo volumétrica, sendo que a maior diferenca ¢ notada quando se compara a média da
fragdo volumétrica estimada com 10 campos distintos (47,3% de fase escura) e 20 campos
(52,5% de fase escura), aumento de 10,9%. A medida que se considera um nimero maior de
imagens/campos, essa variacdo diminui, como pode ser comprovado pela Figura 4.2: a fracao
volumétrica de 30 campos ¢ de 50,1% e de 40 campos € igual a 50,9%. Quando se compara a
mediana da fragdo volumétrica estimada, o mesmo comportamento se verifica: com 10
campos distintos utilizados, a mediana da fragao volumétrica foi de 47,3% e, ao se considerar
20 campos, a fragdo ¢ de 61,9%, aumento de 30,9%. Ao se considerar 30 e 40 campos, as
medianas foram de 60,7% e 61,6%, respectivamente, aumento de 1,6%.

Nota-se, pela analise da Figura 4.2, que o desvio padrdo das estimativas das fragdes
volumétricas, independente do nimero de campos considerado, pouco se altera. Ao se
considerar que o desvio padrao ¢ uma medida do grau de dispersdo dos valores em relagao ao
valor médio, a pouca variabilidade dessa medida representa a homogeneidade dos dados

analisados.
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Com o intuito de comprovar se o aumento de 500x utilizado para a realizagdao da anélise
do numero de imagens necessarias ¢ eficaz, foi realizado estudo similar utilizando-se 80
fotomicrografias de campos distintos de amostras atacadas com o reagente de Nital 2% do ago

TRIP800, com amplia¢do de 1000x, Figura 4.3.

Figura 4.3 - Aco TRIP800: Microscopia Optica. Ataque: nital 2%. Aumento 1000x.

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

O resultado obtido para a fragdo volumétrica das fases escuras do aco TRIP com

aumento de 1000x ¢ apresentado na Figura 4.4.

Figura 4.4 - Ago TRIP800: Fragdo volumétrica da fase escura (martensita+bainita) x nimero
de campos. Imagens com aumento de 1000x.
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Ao se analisar os resultados apresentados nas Figuras 4.2 e 4.4 comprova-se que a
mediana da fracdo volumétrica da fase escura do material analisado nao difere de modo
significativo quando utilizadas imagens ampliadas em 500x ou 1000x. Deste modo,
demonstra-se que, para este estudo, analise de imagens com ampliacdo de 500x ¢ valida e
eficaz.

Para os acos CP ¢ DP também foram realizados estudos acerca do numero de campos
necessarios para se obter uma estimativa da fragdo volumétrica da fase escura adequada.

De amostras do ago CP800 e DP600 atacadas com o reagente de nital 2%, foram obtidas

fotomicrografias como observado nas Figuras 4.5 ¢ 4.7.

(a) aumento 500x (b

aumento 1000x

N

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

A estimativa da fragdo volumétrica das fases que apresentam tons escuros no ago CP800
foi obtida com mais facilidade quando utilizadas imagens com aumento de 500x, pois as
mesmas apresentaram melhor contraste em relagdo as imagens obtidas com maior magnitude,
como pode ser observado nas Figuras 4.5a e 4.5b.

A Figura 4.6 mostra o grafico da fracdo volumétrica estimada para a fase escura

(martensita+bainita) do aco CP.
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Figura 4.6 — Ago CP800: Fragdo volumétrica da fase escura (martensita+bainita) x namero de

campos. Imagens com aumento de 500x.

Fracdo volumétrica x nimero de campos

= ecliana

b dlesvio padrio

0 20 40 60

Aco CP
i (Ago CP)
90
g 20
s 70
-
S 60
E
E 50
S a0 ———————— e —
o
w30
o
w20
10
0 A—k m_$ 3 &m

Numero de campos

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Comprovado que o aumento de 500x ¢ adequado para a andlise das amostras, também

foram analisadas imagens do ago DP600, Figura 4.7 e os resultados obtidos para a estimativa

da fracao volumétrica da fase escura (provavelmente martensita) ¢ apresentada na Figura 4.8.

Figura 4.7 — Aco DP600: Microscopia optica. Ataque: nital 2%. Aumento de 500x.

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)
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Figura 4.8 — A¢o DP600: Fracdo volumétrica da fase escura (martensita) x nimero de
campos. Imagens com aumento de 500x.
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Nos graficos que apresentam as fases escuras dos acos DP e CP, Figuras 4.6 ¢ 4.8, nota-
se baixa variabilidade da fracao volumétrica da fase analisada independentemente do niimero
de campos utilizados para se efetuar a estimativa.

Como pode ser observada nas curvas apresentadas nas Figuras 4.2, 4.6 e 4.8, a fracdo
volumétrica dos materiais analisados possui baixa variacdo conforme o aumento no nimero
de campos utilizados, isso ocorre devido aos materiais estudados possuirem microestrutura
homogénea. Nota-se, também, que a variagdo diminui ainda mais, tornando praticamente
constante a fragdo volumétrica, quando analisados 20 campos distintos ou mais da mesma
amostra.

Com base nestas observacdes, optou-se por utilizar 20 campos para mensurar a fracao

volumétrica dos acos TRIP, CP e DP a serem estudados neste trabalho.

4.1.2 Experimento B - Ataques utilizando o reagente LePera

Procedimento similar foi realizado para se definir o nimero de imagens necessarias para
analises do Experimento B, ou seja, ataques dos materiais em estudo utilizando o reagente de
LePera. Entretanto, houve dificuldade em se estimar as fragdes volumétricas dos constituintes
de segunda fase dos agos TRIP e CP, principalmente da fase bainita, em imagens com
aumento de magnitude de 500x, devido ambos os materiais apresentarem uma microestrutura

refinada.
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A Figura 4.9 exibe a micrografia do ago CP800 atacado com o reagente de LePera com
um aumento de 500x, ¢ possivel identificar com facilidade a fase clara/branca (austenita
retida), entretanto, 0 mesmo nao ocorre com a fase marrom (bainita), que se confunde com os
contornos de graos de outros microconstituintes € mesmo com tons de azul mais escuros

presentes na imagem.

Figura 4.9 — Aco CP800: Microscopia Optica. Ataque: LePera. Aumento 500x.

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

De acordo com Wojnar (2000), a escolha adequada da ampliagcdo ¢ sempre um aspecto
importante e exige uma analise cuidadosa. Por essa razdo, imagens da mesma amostra com
aumento de 1000x foram obtidas e utilizadas para estimar as fragdes volumétricas dos

constituintes presentes no material, conforme pode ser observado na Figura 4.10.

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Nota-se que com o aumento de 1000x, a fase bainita ¢ mais evidente, fato que facilita a
visualizacao e identificagdo para estimativa de sua fragdo volumétrica. Desse modo, a
ampliacdo das imagens utilizadas foi de 1000x.

Tendo sido definida a magnitude do aumento das imagens a serem analisadas, outra
consideracao foi realizada. Ao se considerar que essa analise nao difere dos estudos realizados
anteriormente para amostras utilizando o reagente de nital, nos quais os nimeros de campos
necessarios para os materiais analisados foram semelhantes devido a homogeneidade dos trés
materiais em estudo, o procedimento para se definir o nimero de imagens necessarias para
analise do Experimento B foi realizado apenas para amostra do aco TRIP e o resultado obtido
estendido para os outros materiais abordados.

Dessa maneira, foram obtidas 100 micrografias, com aumento de 1000x, de campos
distintos de uma amostra de agco TRIP800 atacada com o reagente de LePera (solugdo 1:1 de
metabissulfito de sddio 1% e picral 4%), Figura 4.11. E em seguida, foram estimadas as
fracdes volumétricas das fases presentes no material com o intuito de verificar qual seria o
nimero de campos necessarios a serem utilizados para se obter uma estimativa confiavel das

fragdes volumétricas do material analisado.

Figura 4.11 — Ago TRIP800: Microscopia optica. Ataque: LePera. Aumento 1000x.
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A analise das imagens deste material foi realizada em etapas. Inicialmente, foi estimada
a fragdo volumétrica da fase clara (martensita+austenita retida), seguida da fase que apresenta
tonalidade marrom (bainita). A curva plotada ¢ apresentada na Figura 4.12 - fracdo

volumétrica das fases x nimero de campos - utilizando a mediana dos dados obtidos.
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Figura 4.12 — Aco TRIP800: Fracdo volumétrica x numero de campos. Imagens com
aumento de 1000x.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Como pode ser observado na Figura 4.12, a fracdo volumétrica do material analisado
possui pouca variagdo ao longo da amostra, conforme esperado, visto que possui
microestrutura homogénea. Nota-se, também, que a variagdo diminui ainda mais, tornando
praticamente constante a fragdo volumétrica, quando analisados 10 campos distintos ou mais
da mesma amostra. Com base nestas observacgdes, optou-se por utilizar 20 campos para

mensurar a fracdo volumétrica do agco TRIP.

4.1.3 Considerac0es relativas aos itens 4.1.1 ¢ 4.1.2

Para a amostra atacada com o reagente nital, a mediana da fracdo volumétrica da fase
escura (martensita e bainita) foi de aproximadamente 60% tanto quando utilizadas as imagens
obtidas com aumento de 500x quanto com aumento de 1000x.

Considerando que a amostra utilizada para a realizacdo da discussao na secao 4.1.1 foi
atacada por tempo excessivo (o que nao influi na discussdo para a qual foi utilizada), foi
analisada outra amostra de ago TRIP atacada por um tempo inferior e estimada a fracdo

volumétrica da fase escura, Figura 4.13a, que ¢ de aproximadamente 46%.



127

Figura 4.13 - Aco TRIP800: Reagente: nital 2%. Tempo de ataque 11s.
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A fim de se confirmar a estimativa da fracdo volumétrica obtida por meio de
microscopia oOptica, Figura 4.13a, ¢ do software ImageJ, foi realizada uma analise com o
auxilio do microscopio eletronico de varredura, como pode ser observado na Figura 4.13b.

Na Figura 4.13b ¢ possivel observar a matriz ferritica e os constituintes de segunda fase
em relevo.

Quando amostra do mesmo material (ago TRIP800) foi atacada com o reagente
LePera, a mediana da fragao volumétrica da fase bainitica foi de cerca de 40% e a das fases
austenita retida + martensita foi de aproximadamente 10%. Resultado similar aos
apresentados por He et al (2012).

Uma observacdo deve ser feita em relacdo as estimativas destas fragdes volumétricas.
Houve particular dificuldade em se distinguir as regides que apresentam tons de azul mais
escuro das areas que possuem tons de marrom claro. Dessa forma, o valor real da fracdo de
bainita possivelmente ¢ menor que 40%.

Ao se comparar os resultados das fragdes volumétricas obtidas em amostras do mesmo
material (ago TRIP800) atacadas com os reagentes de nital (secdo 4.1.1) e LePera (secao
4.1.2), nota-se que ha variacdo entre as fragdes estimadas, mas a mesma ndo ¢ elevada e
possivelmente possa ser explicada devido a dificuldade em se distinguir o interior dos graos
dos seus contornos, portanto, optou-se por tratar ambos da mesma maneira conforme
referenciado por alguns autores como Wojnar (2000), que afirma que ao se estimar a fracao
volumétrica dos constituintes de um dado material, grdos e contornos de graos sdo tratados,

do ponto de vista da analise de imagens, como sinénimos.
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De acordo com Wojnar (2000) ¢ absolutamente impossivel desenvolver um algoritmo
unico, universal para a detec¢ao de graos e contornos de graos, tendo sido relatadas diversas
solugdes, como os descritos em Burger e Burge (2008), Jdhne (1997), Russ (2011) e Wojnar
(2000), Entretanto, estes procedimentos sdo complexos e ndo ¢ o foco deste trabalho.

Discussao aprofundada acerca dessa diferenca apresentada ndo foi encontrada na
literatura consultada, tampouco, foram encontradas pesquisas/artigos nos quais exista
qualquer ponderacdo ou comparagdo entre as fragdes volumétricas de todos os
microconstituintes de um material multifasico obtidas por meio do uso de diferentes reagentes
quimicos. De fato, a caracterizagdo de um ou mais materiais por diferentes ataques quimicos
coloridos (tint etching) a fim de identificar diferentes fases foi explorado por diversos
pesquisadores como Girault et al (1998) e Hairer et al (2008). Além de pesquisas envolvendo
diferentes métodos para quantificar a fase de um microconstituinte de diferentes acos TRIP,
como o realizado por Jacques et al (2009).

Com base na extensa pesquisa bibliografica realizada, ¢ possivel afirmar que os
resultados das estimativas das fragdes volumétricas do aco TRIP80O0 realizada e apresentada

nas sec¢des anteriores condizem com os resultados obtidos por outros autores.

4.2 EXPERIMENTO A (REAGENTE NITAL)

Tendo sido definido o numero de campos a serem obtidos para a estimativa da variavel
de resposta, os experimentos foram realizados de acordo com o planejamento experimental
descrito na secao 3.2. Reitera-se que os ensaios foram realizados em ordem totalmente
aleatoria (para impedir que erros atipicos sejam obrigatoriamente associados a determinadas
combinagdes de niveis) e em triplicatas para que fosse possivel estimar o erro experimental e,

a partir dai, a significancia estatistica dos efeitos.

4.2.1 Estimativas das fracdes volumétricas

Apoés a realizagao de cada experimento, foram obtidas 20 fotomicrografias de cada
amostra atacada e estimada as fragdes volumétricas da fase mais escura de cada uma das
imagens obtidas com o software livre ImageJ. O modo como a fragdo volumétrica dos
ensaios com o reagente de nital foi estimada foi determinado conforme descrito nesta secdo.

De acordo com Russ (2011) e Wojnar (2000), o ajuste manual dos threshold para

produzir um resultado que ¢ considerado correto com base em inspec¢ao visual por um
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operador humano ¢ comum, mas na maioria dos casos deve ser evitado. Além de levar tempo
e ser incompativel com o processamento automatico, resultados diferentes sdo susceptiveis de
serem obtidos em momentos diferentes ou por pessoas diferentes. Erros devido ao threshold
manual sdo, provavelmente, responsaveis por mais problemas na analise de imagem posterior
do que qualquer outra causa.

Portanto, para cada um dos materiais analisados, foi utilizado um determinado auto
threshold (threshold automatico) para estimar a fragdo volumétrica das imagens de todos os
experimentos realizados. A selegdo do auto threshold de cada material foi realizada da
maneira descrita a seguir:

Dos experimentos realizados com o reagente nital foram escolhidos aleatoriamente dez
ensaios de cada material. Para cada um desses experimentos foi realizado o threshold para a
estimativa da fragdo volumétrica da fase escura de modo manual, ou seja, o threshold do
experimento foi realizado imagem a imagem por trés pessoas envolvidas diretamente nesta
pesquisa e a média foi calculada. Em seguida, no mesmo conjunto de imagens foi aplicado o
auto threshold (Huang, Intermodes, IsoData, Li, MaxEntropy, Mean, MinError, Minimum,
Moments, Otsu, Percentile, RenyEntropy, Shanbhag, Triangle, Yen), sendo o valor médio
entre as 20 imagens também obtido.

Os valores obtidos em todos os auto threshold foram comparados com a média do
threshold obtido manualmente, sendo que a estimativa de auto threshold que mais se
aproximou do valor obtido manualmente foi selecionada. Buscou-se, dessa maneira,
diminuir/amenizar a variagdo da estimativa da fragdo volumétrica dos experimentos no que
concerne ao operador, equipamento no qual se estd realizando a estimativa, iluminagdo do
ambiente, entre outros fatores.

Para os ensaios realizados com o ago TRIP800, o auto threshold "Moments" foi
selecionado, Figura 4.14. Sendo assim, para cada experimento realizado neste material, a
estimativa da fracdo volumétrica das 20 imagens obtidas das fases mais escuras foi obtida
com o auxilio do software Image J e utilizando, para selecdo das areas a serem estimadas, o

auto threshold ja mencionado.
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Figura 4.14 — Ago TRIP800: Aplicagdo do auto threshold "Moments™ para estimativa da
fracdo volumétrica.

TR TR T T
[kl [l P PARIENVNEN v Pl ol LAE TS

Color picker (0,0,0)

Moments ;i Red -

Default

[~ Huang
Intermodes
IsoData
IJ_IsoData

Li
MaxEntropy
Mean
WinError
& o Minimum
§MMoments |
W Otsu
ol Percentile
RenyiEntropy
Shanbhag
Triangle
£ Yen

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Das estimativas das fracdes volumétricas da fase escura obtidas das 20 imagens
utilizadas foi entdo calculada a média, mediana e seus respectivos desvios, Tabela 4.1, ¢

plotada uma curva a fim de avaliar esses dados, Figura 4.15.

Tabela 4.1 — Aco TRIP800: Estimativa da fracdo volumétrica da fase escura (Experimento 6,
triplicata).

Média Mediana Desvio padréo Desvio padréo
da % area da % area da média da mediana
46,5 46,2 2,0 0,7

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

E possivel observar pelos dados apresentados na Figura 4.15 que, em diferentes regides

de uma mesma amostra, a fracdo volumétrica das fases presentes possui pouca variacao.
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Figura 4.15 — Ago TRIP800: Fragdo volumétrica x imagens (Experimento 6, triplicata)
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Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

O mesmo procedimento foi realizado para todos os experimentos do ago TRIP. Para o
aco CP, o auto threshold "Huang" foi escolhido e para o ago DP foi o "Yen". Os resultados
encontram-se listados nas Tabelas 4.2 a 4.4.

Além da estimativa da média da fracdo volumétrica das imagens obtidas ao final de
cada experimento, Quadros 4.1, 4.2 ¢ 4.3, bem como seu respectivo desvio padrio/erro,
também foram estimadas as medianas e suas incertezas, como observado nas Tabelas 4.2 a
4.4.

Optou-se por efetuar o calculo das medianas pois, de acordo com Miiller (2000), os
valores médios, tradicionalmente usados como um parametro local na andlise de
intercomparacdes, sao conhecidos pela falta de estabilidade contra o efeito de valores
extremos (outliers), comumente conhecidos como "pontos fora da curva". E por essa razdo,
Miiller propde substitui-los (ou complementa-los) pelo uso de medianas, que tém melhor
"robustez" estatistica. Adicionalmente, o autor sugere uma estimativa para a incerteza
correspondente, a qual também foi aplicada neste trabalho e cujo resultado consta das Tabelas
4.2 a44.

Nos resultados apresentados nas Tabelas 4.2 a 4.4 observa-se que ambos os parametros
(média e mediana) se aproximam. Entretanto, devido as incertezas apresentadas pela mediana
serem inferiores, os calculos posteriores realizados neste trabalho serd baseado na mediana

das fra¢des volumétricas das imagens obtidas nos experimentos.



Quadro 4.1 — Aco DP600: Arranjo ortogonal para a realizacdo do Experimento A

b | oonoiniods | Motede | 3| Temwode |5 | | oo detimpen
1 2% imersao 1 11 1 1 modo convencional
2 2% imersao 1 15 2 2 agua com bicarbonato de sodio
3 2% esfregamento | 2 11 1 2 agua com bicarbonato de sodio
4 2% esfregamento | 2 15 2 1 modo convencional
5 3% imersao 2 11 2 1 agua com bicarbonato de sodio
6 3% imersao 2 15 1 2 modo convencional
7 3% esfregamento | 1 11 2 2 modo convencional
8 3% esfregamento | 1 15 1 1 agua com bicarbonato de sodio

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Tabela 4.2 - Ago DP600: Fragdo volumétrica da fase escura (Experimento A - reagente: nital)
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Fracdo volumétrica dos experimentos

Experimento 1 2* Bl Média das

i RIS s OO | gy T g T | gy ST gy T | et ()

1 33,0 4.8 31,5 0,8 29,4 1,5 29,1 0,5 26,7 5,6 28,3 1,9 29,6
2 41,2 6,4 41,1 0,9 41,4 5,0 40,4 1,0 433 2,7 42,6 0,6 41,4
3 38,9 3,8 37,3 0,8 39,9 2,1 40,0 0,4 44,8 2,3 44,9 0,8 40,8
4 52,7 32 52,7 1,2 43,1 1,7 433 0,6 51,0 1,6 50,8 0,4 48,9
5 38,0 32 38,0 0,7 40,7 6,7 40,0 22 41,8 1,1 41,5 0,3 39,8
6 42,5 2,1 423 0,6 36,5 1,8 36,3 0,6 38,7 2,6 38,1 0,6 38,9
7 40,4 1,3 40,0 0,3 38,3 2,6 37,9 0,6 41,6 3,4 41,3 0,8 39,7
8 63,3 3,0 62,7 1,3 56,2 2,4 56,2 0,8 55,7 23 55,3 0,9 58.1
Y=42,2

*referem-se as réplicas dos experimentos

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Quadro 4.2 - A¢o TRIP800: Arranjo ortogonal para a realizacdo do Experimento A

b | oonoiniods | Motede | 3| Temwode |5 | | oo detimpen
1 2% imersao 1 11 1 1 modo convencional
2 2% imersao 1 14 2 2 agua com bicarbonato de sodio
3 2% esfregamento | 2 11 1 2 agua com bicarbonato de sodio
4 2% esfregamento | 2 14 2 1 modo convencional
5 3% imersao 2 11 2 1 agua com bicarbonato de sodio
6 3% imersao 2 14 1 2 modo convencional
7 3% esfregamento | 1 11 2 2 modo convencional
8 3% esfregamento | 1 14 1 1 agua com bicarbonato de sodio

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Tabela 4.3 - Ago TRIP800: Fragao volumétrica da fase escura (Experimento A - reagente: nital)

Fracdo volumétrica dos experimentos

Experimento 1 2* Bl Média das

i RIS s OO | gy T g T | gy ST gy T | et ()

1 45,7 5,0 45,5 1,5 46,9 53 47,6 2,0 37,8 47 38,8 0,9 44,0
2 45,7 42 46,3 1,2 441 32 445 1,2 48,3 4.4 47,4 1,1 46,1
3 48,1 45 48,5 1,6 53,7 2,6 54,1 0,9 50,5 2,6 51,0 0,8 512
4 56,5 5,0 56,0 1,4 54,6 2,1 54,5 0,3 54,2 2,6 53,6 0,7 54,7
5 432 4.4 9.3 1,3 41,7 42 422 1,0 41,2 42 41,2 0,9 41,9
6 54,9 2,1 55,4 0,6 51,7 5,5 52,2 1,7 46,5 2,0 46,2 0,7 51,3
7 64,6 2,7 64,5 1,0 56,8 3,5 55,7 1,3 61,0 2,3 61,1 0,5 60,4
8 61,2 1,9 61,4 0,4 59,1 4,6 59,4 1,1 65,3 23 65,4 0,7 62.1
Y=51,5

*referem-se as réplicas dos experimentos

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)



Quadro 4.3 - A¢o CP800: Arranjo ortogonal para a realizagao do Experimento A

B, | Cmeereiote | Medode | 5| Temode | |6 | wododetimens
1 2% imersao 1 6 1 1 modo convencional
2 2% imersao 1 10 2 2 agua com bicarbonato de sédio
3 2% esfregamento | 2 6 1 2 agua com bicarbonato de sédio
4 2% esfregamento | 2 10 2 1 modo convencional
5 3% imersao 2 6 2 1 agua com bicarbonato de sodio
6 3% imersao 2 10 1 2 modo convencional
7 3% esfregamento 1 6 2 2 modo convencional
8 3% esfregamento | 1 10 1 1 agua com bicarbonato de sodio

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Tabela 4.4 - Aco CP800: Fracdao volumétrica da fase escura (Experimento A - reagente: nital)

Fragdo volumétrica dos experimentos

Experimento 1 2% 3* Média das
média erro/de,:sx./io mediana erro/de§vio da média erro/désxlfio mediana erro/degvio da média eno/dc?sYio mediana erro/de§vio da medianas (Y)
da média mediana da média mediana da média mediana
1 46,9 16,7 41,2 52 46,5 10,1 44,8 3,0 43,1 14,0 42,5 3.8 42.8
2 42,0 9.4 40,9 2,5 48,7 12,3 474 3,9 45,8 3,1 453 1,1 44,5
3 41,8 6,8 432 2.9 41,3 6,7 42,2 2,2 50,9 3,2 51,2 0,9 45,5
4 42,0 8,7 42,0 2,6 39,6 6,4 40,4 2,1 473 34 46,8 0,6 43,1
5 46,2 6,5 45,0 1,8 459 4,5 46,7 1,0 52,0 8,1 52,5 3,0 48,0
6 48,3 10,3 49,8 1,8 40,7 5,1 41,0 1,5 40,4 5,8 40,2 1,5 43,7
7 55,4 6,9 54,0 2,8 441 6,7 42,9 1,4 493 7,2 49,7 2,1 48,9
8 59,6 55 59,4 1,7 51,6 3,5 52,0 1,4 58,1 74 56,0 1,8 55.8
Y=46,5

*referem-se as réplicas dos experimentos

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

134



135

Ao analisar as Tabelas 4.2, 4.3 ¢ 4.4 e os Quadros 4.1, 4.2 ¢ 4.3 ¢ possivel notar que
para os trés materiais em estudo, o experimento 8 apresenta o maior valor médio de fracao
volumétrica (TRIP: 62,1%, DP: 58,1%, CP: 55,8%), ou seja, nesse experimento a
intensidade/grau de ataque foi consideravelmente maior quando comparado aos demais
experimentos. Entretanto, ao se analisar esse fator isoladamente, ndo é possivel fazer outras
afirmagoes.

Quando se compara o experimento 8 ao experimento 6 (que possui os fatores
concentragcdo da solucdo de nital e tempo de ataque nos mesmos niveis que o experimento 8 e
modo de ataque diferente) nota-se que as fragdes volumétricas obtidas no experimento 6
diferem bastante dos resultados apresentados no experimento 8. Esse fato indica que o fator
modo de ataque influencia de forma significativa o processo. Mas, ndo nos permite afirmar se
ha ou ndo interacdo entre os fatores modo de ataque, concentragdo da solucdo de nital e tempo
de ataque. Por esse motivo, analises posteriores foram realizadas, incluindo o efeito dos
fatores em relagdo ao valor médio das medianas e a analise da variancia (ANOVA) em
relacdo a média e ao sinal-ruido. A possibilidade de executar essas andlises estatisticas, a fim
de se obter dados confiaveis acerca da influéncia dos diversos fatores analisados no processo
de ataque quimico em questdo, foi a razdo de se optar pelo emprego de técnicas de
Planejamento de Experimentos.

Dessa forma, com o objetivo de se identificar quais sdo os fatores que mais influenciam
o processo de ataque quimico utilizando o reagente nital foram realizados ataques quimicos
definidos pelo arranjo ortogonal descrito na secdo 3.2.2. A variavel de resposta escolhida foi a
fracdo volumétrica da fase escura das imagens obtidas, se¢do 3.2.1. Quanto maior for a fragdo
volumétrica da fase mais escura, maior a intensidade/grau de ataque da amostra, conforme
descrito na se¢do 2.2.

Inicialmente, os resultados obtidos para os experimentos de cada um dos materiais
analisados sdo discutidos de maneira particular, em seguida, uma comparagdo entre os trés

materiais analisados sera realizada.

Faz-se necessario ressaltar que neste trabalho, os fatores bem como os efeitos das
interacdes entre os mesmos sao identificados e/ou quantificados, entretanto, nem sempre foi
possivel justificar/explicar com certeza os mesmos. Nestes casos, pressuposicdes e hipoteses
foram levantadas a fim de explicar tais ocorréncias, considerando que seria necessaria a

realizacdo de outras pesquisas para ser possivel fazer afirmagdes acerca destes topicos.
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4.2.2 Aco TRIP800

Conforme enunciado na se¢do 2.3.4.4.1, o efeito médio do fator corresponde a resposta
média do fator em cada nivel de experimento. Assim, o efeito médio do fator 1; (ou seja, o
fator 1: concentracdo da solucdo de nital, no nivel 1: concentragdo de 2%) para o ago TRIP

sera:

- Vi +V,+YV+Y, 440+46,1+51,2+547

= = 49,00
1 2 2 9,0%

Este resultado indica que a fracdo volumétrica média da fase escura do aco TRIP
quando este material ¢ atacado com o reagente nital na concentracao de 2% ¢ de 49%.
O efeito médio dos demais fatores ¢ calculado de forma semelhante e sdo apresentados

na Tabela 4.5.

Tabela 4.5 - Ago TRIP800: Efeito médio dos fatores. Experimento A.

Concentracdo da

solugdo de nital Modo de ataque Tempo de ataque Modo de limpeza
Material TRIP _ )
2% 3% Imersdo | esfregamento Convencional selucao d,e l:'ncaﬁbonato
11 14 de sodio 1%
TRIP 49,0% 53,9% 45,8% 57,1% 49,4% 53,5% 52,6% 50,3%

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Esses dados também podem ser representados graficamente, o que simplifica a
interpretagdo dos resultados, como observado na Figura 4.16.

Desse modo, ao se analisar a Figura 4.16 e a Tabela 4.5 ¢ possivel compreender como
os fatores discriminados influem no processo de ataque quimico empregando o reagente nital.
A fragdo volumétrica da fase escura do material passa de 49,0% a 53,9%, ao se modificar a
concentra¢do do reagente de 2% para 3%.

Ao se realizar o experimento com a varidvel modo de ataque no nivel 1 (imersdo), a
média das fracdes volumétricas obtidas foi de 45,8%. Quando esse fator € ajustado no nivel 2
(esfregamento), a fragdo volumétrica média foi de 57,1%.

Ao se analisar os fatores dessa forma, ou seja, um a um, ¢ possivel afirmar que o
pardmetro que possui maior impacto sobre a varidvel de resposta do processo ¢ o modo de

ataque, seguido da concentragdo da solugdo de nital, tempo de ataque e modo de limpeza.
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Figura 4.16 — Ago TRIP800: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores sobre a média das

medianas da fragao volumétrica.
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Assim, se ndao houvesse o efeito das interagdes entre os fatores citados e o objetivo do

processo fosse unicamente maximizar a varidvel de resposta (fragdo volumétrica da fase

escura), a melhor combinacdo destes fatores seria:

e concentracao da solucdo de nital no nivel 2 (3%);

¢ modo de ataque no nivel 2 (esfregamento);

e tempo de ataque no nivel 2 (tempo maior - 14s);

¢ modo de limpeza no nivel 1 (modo convencional).

Conforme observado pelos dados da Tabela 4.3, quando o ataque ¢ realizado em

condi¢des semelhantes a esta, Experimento 8 (Figura 4.17), a fragdo volumétrica ¢ maior do

que nos demais Experimentos. Como a matriz de Taguchi ¢ uma matriz fracionada, ndo

necessariamente esta condicdo encontra-se contemplada na matriz, como de fato, ndo esta,

visto que o modo de limpeza associado ao Experimento 8 encontra-se no nivel 2. Portanto,
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um ensaio de verificagdo foi proposto e o resultado obtido (Y = 66,8%) confirmou que o
melhor ajuste para se maximizar a variavel de resposta ¢:

12,4, 7,

Figura 4.17 - Aco TRIP800: Reagente: nital 3%. Tempo de ataque 14s.

ui e ] " 3

modo de ataque: esfregamento
(Experimento 8 - fragdo volumétrica: 59,4%)

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)

A Tabela 4.5 e a Figura 4.16 indicam que os fatores analisados tém influéncia em maior
ou menor grau sobre a variavel de resposta, no entanto, ndo € possivel distinguir por meio dos
resultados apresentados quais dentre esses fatores variam de maneira significativa a fracao
volumétrica da fase escura do material, ou seja, influenciam o grau de ataque do ago
TRIP800. Por este motivo, a fim de se determinar quais dentre os fatores e suas interagdes
sdo, de fato, relevantes para a variavel de resposta do processo, foi realizado um tratamento
estatistico dos dados utilizando a técnica de anélise de variancia (ANOVA).

Os calculos foram realizados com os dados contidos na Tabela 4.3 com o auxilio do
software STATISTICA. A defini¢do dos itens calculados na tabela ANOVA encontra-se na
secdo 2.3.4.4.2. O p-valor, com uma significancia de 0,05 (0=0,05), foi o critério utilizado
para definir a relevancia de cada um dos fatores analisados e suas interagdes.

Dessa forma, a analise da variancia dos dados relativos ao aco TRIP foi calculada ¢ ¢

apresentada na Tabela 4.6.
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Tabela 4.6 - Aco TRIP800: ANOVA (em relagdo a média das medianas da fragdo volumétrica
da fase escura).

Nivel de
Fatores SQ GL MQ F p confianca
Concentragdo nital 146,0242 1 146,0242 13,91289 0,001823
Modo de ataque 766,2247 1 766,2247 73,00433 0,000000
Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 67,7057 1 67,7057 6,45086 0,021847
Tempo ataque 103,2748 1 103,2748 9,83981 0,006369
Interagdo: concentragdo nital x tempo de ataque 11,2210 1 11,2210 1,06912 0,316522
Interagdo: modo de ataque x tempo de ataque 14,7040 1 14,7040 1,40096 0,253850
Modo de limpeza 31,2143 1 31,2143 2,97404 0,103872
Erro 167,9297 16 10,4956

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

De acordo com o critério estabelecido para se determinar a significancia ou nao dos
parametros no processo, os fatores concentra¢do da solucdo de nital, modo de ataque, tempo
de ataque e a interacdo entre a concentracao da solug@o de nital e o modo de ataque impactam
de maneira significativa a varidvel de resposta do processo para este material, ou seja, a
alteragdo destes parametros resulta em aumento/diminui¢do na fragdo volumétrica do material
de maneira tal que sdo considerados significantes, como pode ser comprovado com os
resultados apresentados na Tabela 4.5.

Uma observagdo ¢ relevante quanto a interpretacdo do termo "interacdo de fatores":
estatisticamente, somente hé interacdo entre dois ou mais termos se a diferenga que ocorre na
resposta entre os niveis de um fator ndo ¢ a mesma em todos os niveis dos outros fatores, ou
seja, o feito de duas ou mais varidveis ndo ¢ simplesmente aditivo, conforme definido na
secdo 2.3.2, portanto, no texto deste trabalho sera utilizado o termo "efeito das interagdes"
para descrever a relagdo que ha entre dois ou mais fatores, independente da resposta nos
niveis dos mesmos. Quando houver interacao dos fatores conforme definido estatisticamente,
o mesmo sera referido no texto como "interacao dos fatores".

Esclarecido o uso de termos, nota-se que por meio da andlise dos efeitos médios dos
fatores € possivel, apenas, avaliar o efeito que cada fator exerce de maneira isolada na
variavel de resposta. A influéncia que dois fatores geram na variavel de resposta, no entanto, ¢
melhor compreendida quando os dados de ambas as varidveis envolvidas sdo analisadas como
na Figura 4.18.

Pela analise do grafico da Figura 4.18 ¢é possivel comprovar que ha interacdo entre os
fatores concentragdo da solu¢ao e modo de ataque, visto que a diferenga na resposta entre os

niveis de um fator ndo ¢ a mesma em todos os niveis dos outros fatores.
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Figura 4.18 - Ago TRIP800: Concentragdo da solugdo de nital x modo de ataque
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Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

Quando o fator concentragdo da solucao de nital encontra-se no nivel 1 (2%), a fracao
volumétrica da fase escura do material foi em média de 45,0% quando a amostra foi atacada
por imersdo e de 53,0% quando atacada por esfregamento, Figura 4.19. A amostra atacada por
imersdo, Figura 4.19a, possibilita a visualizagdo de detalhes da microestrutura do material
devido a maior nitidez da imagem obtida.

Quando o fator concentragdo da solucao de nital encontra-se no nivel 2 (3%), a fra¢ao
volumétrica da fase escura do material foi em média de 46,6% quando atacado por imersao e

em média de 61,0% quando o método de ataque foi o esfregamento, Figura 4.20.

_.",R.,:::é_.'.- 2 G “-.-:
b <

a) modo de ataque: imersao b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 1 - fragdo volumétrica: 45,5%) (Experimento 3 - fragdo volumétrica: 51,0%)

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)
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Em outras palavras, quando se opta por realizar o ataque por imersdo, alterar a
concentragdo da solugdo de nital de 2% para 3% ocasiona um aumento da fracdo volumétrica
de cerca de 45% para 46,6%, ou seja de 4%, mas, se a mesma alteracao for realizada quando o
modo de ataque utilizado for esfregamento, este aumento passa a ser de 15%. Em vista desta
constatagdo, ¢ coerente afirmar que, para amostras do ago TRIP800 atacadas com o reagente
nital, o fator modo de ataque possui maior influéncia que a concentracao da solucdo de nital,

como havia sido suposto na analise da Tabela 4.5.

Figura 4.20 - Aco TRIP800: Reagente: nital 3%. Tempo de ataque 11s.
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a) modo de ataque: imersao b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 5 - fragdo volumétrica: 42,3%) (Experimento 7- fragdo volumétrica: 64,5%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Com base nestas observagdes, ¢ possivel notar a importancia tanto do fator modo de
ataque quanto da interagdo entre este fator e a concentracao da solucao utilizada.

Esta analise resulta em informagdes mais detalhadas acerca da importdncia que a
interagdo entre os fatores analisados tém na resposta do processo, entretanto, o fator tempo de
ataque nao foi considerado, ou seja, esta analise considera a fragdo volumétrica média quando
os fatores modo de ataque e concentracdao da solugdo de nital sdo variados independentes do
tempo de ataque. A fim de considerar a variavel tempo de ataque, as imagens das Figuras 4.22
e 4.24 e os grafico das Figuras 4.21 e 4.23 foram plotados.

A Figura 4.21 ilustra a influéncia que a combinagdo entre os fatores concentragdo da
solucdao de nital e tempo de ataque possuem no processo. Apesar das retas ndo serem tao
acentuadas quanto as da interacao entre os fatores concentragdo da solucao e modo de ataque,

ainda assim, a variacao destes fatores resulta em aumento na fracdo volumétrica. Entretanto,
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nota-se que nao ha interacao entre estes fatores, pois o comportamento dos fatores ¢ o mesmo

em ambos os niveis analisados.

Figura 4.21 - Aco TRIP800: Concentragdo da solucgdo de nital x tempo de ataque
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Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

A influéncia do fator tempo de ataque ¢ observada quando comparadas as Figuras 4.17a
e 4.20a ou 4.17b e 4.20b, por exemplo, nota-se uma variacao de 4% e 5%, respectivamente,

ao se alterar este pardmetro.

a) modo de ataque: imersdo b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 2 - frag@o volumétrica: 47,4%) (Experimento 4 - fragdo volumétrica: 53,6%)

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)

A relagdo entre os fatores modo de ataque e tempo de ataque também foi analisada. A

Figura 4.23 indica a relacdo entre os fatores modo de ataque e tempo de ataque. Do grafico
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tem-se: para o modo de ataque no nivel 1 (imersdo) e tempo de 11 segundos, a fragao
volumétrica média ¢ de 43,0%; para o modo de ataque no nivel 1 (imersdo) e tempo de 14
segundos, a fracdo volumétrica média ¢ de 48,7%. Para o modo de ataque no nivel 2
(esfregamento) e tempo de 11 segundos, a fracdo volumétrica média ¢ de 55,8%; e para o

tempo de 14 segundos, a fracdo volumétrica média ¢ de 58,4% .

Figura 4.23 - Aco TRIP800: Interacdo entre os fatores modo de ataque e tempo de ataque
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Ao se confrontar as Figuras 4.18 e 4.22 pode-se constatar a relacdo entre estes dois

fatores.

a) modo de ataque: imersao
(Experimento 6 - fragdo volumétrica: 46,2%)

(Experimento 8 - fragdo volumétrica: 65,4%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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A influéncia do fator modo de ataque também ¢ visivel ao se comparar as imagens das
Figuras 4.24a ¢ 4.24b. Apesar de ambas as amostras terem sido atacadas com o mesmo
reagente, por 14s, nota-se um grau de ataque maior na Figura 4.24b.

A relagdo entre os fatores modo de ataque e tempo de ataque do mesmo modo que entre
os fatores concentragdo da solucao de nital e tempo de ataque resultou em alteragdes menores
na resposta do sistema do que as ocorridas na interagdo entre o modo de ataque e
concentracao.

A fim de tornar mais simples a comparacao entre os resultados obtidos, a Tabela 4.7 foi

elaborada.

Tabela 4.7 - Aco TRIP800: Resumo: interagdes entre os fatores em estudo sobre a fragdo
volumétrica da fase escura - Experimento A

Modo de ataque Concentragdo da solucao de nital
Imersao Esfregamento 2% 3%
Tempo de ataque 11s 43,0% 55,8% 47,6% 51,2%
14s 48,7% 58,4% 50,4% 56,7%
Concentragido da 2% 45,0% 53,0%
solucdo de nital 3% 46,6% 61,0%

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

A andlise da relacdo entre os fatores concentracdo da solucdo de nital, tempo de ataque e
modo de ataque (efeito das interacdes de 3* ordem) também foi realizada, conforme mostra a

Figura 4.25.

Figura 4.25 - Ago TRIP800: Efeitos e interacdes dos fatores (modo de ataque, tempo de
ataque e concentragao da solu¢do de nital 2%) sobre a mediana da fracdo volumétrica do ago
TRIP.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Ao se atacar o aco TRIP800 com nital 2% por 11s, Figura 4.19, constata-se que as
fracdes volumétricas sao maiores quando a amostra ¢ atacada por esfregamento. O mesmo
ocorre quando o tempo aumenta. Essa diferenca da varidvel de resposta quando o modo de
ataque ¢ alterado ndo difere em grande magnitude conforme ha aumento no tempo de ataque.

As demais relagdes entre dois fatores ndo foram consideradas relevantes, ou seja, €
possivel afirmar com um indice de confiabilidade de 95% que, embora possam influir na
fragdo volumétrica do material em estudo, o impacto que causam na varidvel de resposta ¢

pequeno e ndo significante.

4.2.3 Aco DP600

Os dados relativos aos experimentos com o aco DP600 também foram analisados e
discutidos. Os calculos dos efeitos médios dos fatores foram efetuados e os resultados

encontram-se na Tabela 4.8, além de terem sido plotados e apresentados na Figura 4.26.

Tabela 4.8 - Aco DP600: Efeito médio dos fatores. Experimento A.

Concentracdo da .
colnei el Modo de ataque Tempo de ataque Modo de limpeza
Material o o ~ Varia com o material . Solugdo de bicarbonato
2% 3% Imersdo | esfregamento Convencional de sédio 1°
11 15 e sodio 1%
DP 40,2%  44,1%  37,4% 46,9% 37,5% 46,8% 39,3% 45,0%

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Observa-se, principalmente pelo grafico da Figura 4.26, que os fatores modo e tempo
de ataque possuem grande importancia na varidvel de resposta (fragdo volumétrica). Fato
notado pelo acentuado aumento da resposta a cada vez que um destes fatores varia e que pode

ser conferido nas Figuras 4.27 e 4.28.
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Figura 4.26 - Aco DP600: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores sobre a média das
medianas da fragao volumétrica.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Os experimentos 1 e 3, 6 e 8 diferem pelo modo de ataque e modo de limpeza a que as
amostras foram submetidas. Nao ¢ possivel afirmar que o modo de ataque foi o unico fator
responsavel pelo aumento da fragdo volumétrica que ocorreu quando se compara as Figuras
4.27a e 4.27b, e 4.28a e 4.28b. Sabe-se, no entanto, que o aumento da resposta em razao do
modo de ataque ¢ maior do que deve ocorrer devido ao modo de limpeza, de acordo com a
Tabela 4.8.

A importancia do fator tempo de ataque pode ser comprovada ao se comparar as Figuras
4.27a e 4.29a. Como no caso descrito anteriormente, nao € possivel separar o quanto o fator
modo de limpeza influenciou no resultado, mas, ¢ visivel a diferenga de fracdo volumétrica
entre as duas imagens, resultado da combinac¢do de ambos os fatores, do mesmo modo que o

resultado apresentado nas Figuras 4.27b e 4.29b.
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Figura 4.27 - Aco DP600: Tempo de ataque 11s. Reagente: nital 2%.
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a) modo de ataque: imersao b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 1 - fragdo volumétrica: 29,1%) (Experimento 3- fragdo volumétrica: 40,0 %)

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Figura 4.28 - Aco DP600: Tempo de ataque: 15s. Reagente: nital 3%.

b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 8 - fragdo volumétrica: 56,2 %)

a) modo de ataque: imersao
(Experimento 6 - fragdo volumétrica: 42,3%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)



Figura 4.29 - Ago DP600: Tempo de ataque 15s

. Reagente: nital 2%.
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a) modo de ataque: imersao
(Experimento 2 - fragdo volumétrica: 40,4%)

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 4 - fragdo volumétrica: 50,8%)

A interagdo entre estes fatores (modo de ataque, tempo de ataque e concentracdo do

reagente de 2%) foi analisada e o resultado plotado no gréafico da Figura 4.30.

Figura 4.30 - Ago DP600: Efeitos e interacdes dos fatores (modo de ataque, tempo de ataque
e concentracao da solucdo de nital 2%) sobre a média da fragdao volumétrica.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

A alteracdo da concentracdo da solucdo de nital também se mostrou determinante para o

aumento da fracdo volumétrica, quando a amostra foi atacada com o reagente nital 2% por

15s, a fracdo volumétrica foi de 40,4%, mas, quando a concentragao foi de 3%, a variavel de

resposta foi de 42,3%.



149

Tendo sido comprovada a influéncia de alguns fatores na variavel de resposta do
processo, verificando assim, os resultados obtidos at¢é o momento, o melhor ajuste para o
processo, com o intuito de se maximizar a intensidade/grau de ataque sera:

e concentragdo da solugdo de nital no nivel 2 (3%)
¢ modo de ataque no nivel 2 (esfregamento);
e tempo de ataque no nivel 2 (tempo maior);

e modo de limpeza no nivel 2 (solucao de bicarbonato de s6dio 1%).

Este ajuste (1, 2, 4, 7,) estda contemplado na matriz de experimentos, sob a
denomina¢do Experimento 8 e, de fato, apresenta a maior fragdo volumétrica do arranjo
ortogonal (Y = 58,1%), Figura 4.31. Ou seja, ao realizar o ataque utilizando estes parAmetros
nos niveis citados obteve-se a maior estimativa de fracdo volumétrica da fase escura dentre os

experimentos realizados.

Figura 4.31 - Aco DP600: Tempo de ataque 15s. Reagente: nital 3%.
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modo de ataque: esfregamento
(Experimento 8- fragdo volumétrica: 62,7 %)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Note que a fracdo volumétrica da imagem apresentada ndo ¢ a mesma que consta como
média do Experimento 8, pelo simples fato de que o valor Y = 58,1% ¢é a média obtida entre
os trés experimentos que compdem este experimento (as triplicatas).

A fragdo volumétrica elevada deste experimento indica que os parametros utilizados
neste ataque quimico foram ajustados de forma a se obter um alto grau de ataque, ou seja, a
variavel de resposta do processo foi maximizada. No entanto, visando a caracterizacao
microestrutural do material, este ataque ndo foi satisfatorio, pois € perceptivel que houve

ataque excessivo do material.



150

Com os dados da Tabela 4.2 foram efetuados os calculos da analise da variancia
(ANOVA) com o intuito de identificar quais sdo os fatores que possuem significancia
comprovada para o processo, dessa forma, tornando possivel o controle dos mesmos de
maneira a obter os resultados esperados dos ataques quimicos realizados. Os resultados da

ANOVA sio apresentados na Tabela 4.9.

Tabela 4.9 - Ao DP600: ANOVA (em relagao a média).

Nivel de
Fatores SQ GL MQ F p confianca
Concentragao nital 94,4384 1 94,4384 10,01933  0,005999 w
Modo de ataque 535,1537 1 535,1537  56,77647  0,000001
Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 0,0749 1 0,0749 0,00795 0,930062 6;99

Tempo ataque 523,4042 1 523,4042  55,52993  0,000001 m

Interagdo: concentragdo nital X tempo de ataque 2,2792 1 2,2792 0,24181 0,629581 37,04

Interagdo: modo de ataque x tempo de ataque 92,4102 1 92,4102 9,80415 0,006445 99,36

Modo de limpeza 196,0188 1 196,0188  20,79637  0,000321 99,97

Erro 150,8100 16 9,4256

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Os fatores concentracao da solugdo de nital, modo de ataque, tempo de ataque, modo de
limpeza e a interacdo entre o modo de ataque e o tempo de ataque impactam a varidvel de
resposta do processo, de acordo com o critério estabelecido para se determinar a significancia
ou ndo dos fatores no processo (p-valor < 0,05). Esta afirma¢do encontra-se em acordo com
os dados apresentados na Tabela 4.8 e Figura 4.26.

Percebe-se que além dos fatores, o efeito da interacdo entre o modo e tempo de ataque
mostrou ter impacto na fragdo volumétrica da fase escura do material. O nivel de confianca de
que este fator tenha relevancia para o processo do ataque do aco DP600 foi de 99,4%. Por este
motivo, tragou-se o grafico ilustrado na Figura 4.32 para melhor entender como interagem
estes fatores.

Os experimentos mostrados nas Figuras 4.27 e 4.29 ilustram a situagdo descrita na
Figura 4.32. Quando uma amostra de ago DP600 ¢ atacada com o reagente nital 2% por 11s,
por imersdo, a fragdo volumétrica foi de 29,1%. Entretanto, quando a amostra do material foi
atacada por esfregamento, a fragdo passou a 40,0%. Modificando o tempo de ataque, para 15s,
Figura 4.29, nota-se que a fragdo volumétrica do material aumenta de maneira mais acentuada
quando o ataque ocorre por esfregamento, visto que a velocidade de reagdo quando o ataque ¢

realizado por este método deve ser maior.
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Figura 4.32 - Aco DP600: Tempo de ataque x modo de ataque
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

As demais combinagdes entre fatores ndo apresentaram resultados relevantes. No
entanto, o estudo das mesmas foi realizado, pois, apesar de ndo terem sido considerados
significantes, ambos ocasionam aumento na variavel de resposta do processo, o que contribui
para o melhor entendimento do mesmo. Os graficos destas interagdes podem ser observados

nas Figuras 4.33 e 4.34.

Figura 4.33 - Ago DP600: Concentragao da solugdo de nital x tempo de ataque
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Fato interessante se observa na curva da Figura 4.33, quando o ataque ¢ realizado por
15s, com o reagente nital tanto na concentracdo de 2% quanto de 3%, a fracdo volumétrica
das amostras possui pouca variacdo, sendo quase constante. Este comportamento pode ser

melhor visualizado pela analise da Figura 4.34.

Figura 4.34 - Agco DP600: Efeitos e interacdes dos fatores (modo de ataque, tempo de ataque e
concentragdo da solugdo de nital) sobre a média da fragdo volumétrica.
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Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

As imagens da Figura 4.35 ilustram duas amostras atacadas nas condigdes
mencionadas. Nota-se que mesmo que a concentracdo de nital tenha aumentado as fragdes
volumétricas praticamente ndo se alteraram. O que se observou foi a qualidade das imagens
obtidas. Ambas as Figuras ndo apresentam todos os graos de sua microestrutura definidos,
sendo possivel verificar alguns contornos sombreados nas mesmas, porém a Figura 4.35a
apresentou um delineamento menor das fases microconstituintes, o que dificulta a
visualizacdo da microestrutura caracteristica do ago bifasico.

Apesar de ambas as amostras possuirem fragdes volumétricas semelhantes, isso nio
indica que o mesmo numero de graos foram delineados, ou que as mesmas fases foram

atacadas.
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Figura 4.35 - Ago DP600: Modo de ataque: imersao. Tempo: 15s.
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a) reagente: nital 2% b) reagente n1tal 3%
(Experimento 2 - fragdo volumétrica: 42,6%) (Experimento 6 - fragdo volumétrica: 42,3%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Pela analise da Figura 4.36 ndo se observa qualquer particularidade na relagdo entre os
fatores concentrag¢do da solugdo de nital e modo de ataque. Ou seja, de uma maneira geral, ao
se alterar a concentracdo da solugdo de nital de 2% para 3%, a porcentagem de fragdo
volumétrica aumenta, o mesmo ocorre se 0 modo de ataque for alterado. Desse modo, pode-se

afirmar que nao hé interacao entre estes dois fatores.

Figura 4.36 - Aco DP600: Concentragdo da solugdo de nital x modo de ataque
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Ao se realizar o ataque quimico do agco DP600 com o reagente nital 3% por 11s, a
variavel de resposta foi similar quando se realizou o ataque tanto por imersdo quanto por

esfregamento, conforme mostra a Figura 4.37.

Figura 4.37 - Aco DP600: Efeitos e interagdes dos fatores (modo de ataque, tempo de ataque e
concentragdo da solugdo de nital 3%) sobre a média da fragao volumétrica.
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Note que tal comportamento ndo ocorreu quando a concentracao de 2% foi utilizada. A

Figura 4.38 mostra amostras atacadas com o reagente nital 3% por 11s.

Figura 4.38 - Aco DP600: Tempo de ataque 11s. Reagente: nital 3%.
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a) modo de ataque: imersao
(Experimento 5 - fragdo volumétrica: 40,0%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 7 - fragdo volumétrica: 40,0%)
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A Tabela 4.10 apresenta uma relacdo das interagdes entre os fatores discutidas nesta

secao.

Tabela 4.10 - Aco DP600: Resumo: interagdes entre os fatores em estudo - Experimento A

Modo de ataque Concentragdo da solucdo de nital
Imersao Esfregamento 2% 3%
Tempo de ataque 11s 34,7% 40,1% 35,5% 39,4%
15s 40,2% 53,5% 44,8% 45,9%
Concentragado da 2% 35,2% 45,1%
solugdo de nital 3% 39,8% 48,5%

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)
4.2.4 Aco CP800

Para a andlise das imagens obtidas nos experimentos realizados com este material,
ressalta-se a dificuldade em se caracterizar as fases presentes, devido, principalmente a
coexisténcia de fases em uma microestrutura com graos mais refinados do que os acos DP e
TRIP. Contudo, as fragdes volumétricas da fase escura do material foram estimadas em todos
os experimentos realizados e o efeito médio dos fatores foi calculado, conforme descrito na

Tabela 4.11 e plotado na Figura 4.39.

Tabela 4.11 — Ago CP800: Efeito médio dos fatores. Experimento A.

Concentragdo da .
solucdo de nital Modo de ataque Tempo de ataque Modo de limpeza
Material CP _ ;
2% 3% Imersdo | esfregamento Convencional | SOlusdo de blcazbonato
6s 10s de s6dio 1%
CP 44,0%  49,1%  44,8% 48,3% 46,3% 46,8% 44,6% 48,5%

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

De acordo com a Tabela 4.11 ¢ a Figura 4.39, o fator que possui maior impacto na
variavel de resposta deste processo ¢ a concentragdo da solugdo de nital. De modo similar ao
resultado do ago DP600, o fator modo de limpeza também aparenta alterar de maneira
consideravel a fracdo volumétrica. O fator modo de ataque e o efeito da interacdo entre a
concentragdo da solucdo de nital ¢ modo de ataque seguem estes fatores em ordem de
relevancia para a resposta do processo. Andlises posteriores irdo comprovar se estes fatores e

possivel interacao entre fatores possuem real significAncia para o processo.



156

Figura 4.39 - Ac¢o CP800: Grafico dos efeitos e interacdes dos fatores sobre a mediana das
médias da fracdo volumétrica.
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Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

De acordo com as informagdes contidas na Figura 4.39, o melhor ajuste dos fatores para
se obter um elevado grau de ataque nesse processo seria:

e concentra¢do da solucdo de nital no nivel 2 (3%)

e modo de ataque no nivel 2 (esfregamento);

e tempo de ataque no nivel 2 (10s);

e modo de limpeza no nivel 2 (solucdo de bicarbonato de sdédio 1%).

Na Figura 4.40, uma amostra atacada com este ajuste é mostrada. Observa-se a presenga

de areas mais escuras (pretas), provavelmente regidoes que foram super atacadas.
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(Experimento 8- fragdo volumétrica: 59,4 %)

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

O tempo de ataque quimico como um fator isolado ndo ocasionou varia¢do na resposta
do processo, como pode ser observado pelos dados da Tabela 4.11.
Na Figura 4.41 ¢ possivel visualizar duas amostras que foram atacadas com o reagente

com uma mesma concentragao, mas, com tempos distintos de imersao do material.

Figura 4.41 - Ago CP800: Reagente: nital 2%. Modo de ataque: imersao.

Concentrﬂagﬁo Modo de Tempo de :
Exp. da splugao de ataque 3 ataque () 5|6 Modo de limpeza
Nital (%)

19 2% imersao 1 6 111 modo convencional

2 & 7% imersao 1 10 2| 2] agua com bicarbonato de sédio
3 2% esfregamento 2 6 1| 2| 4gua com bicarbonato de sédio
4 2% esfregamento 2 10 2|1 modo convencional

5 3% imersao 2 6 2] 1] 4gua com bicarbonato de sédio
6 3% imersao 2 10 1]2 modo convencional

7 3% asfregamento 1 6 212 modo convencional

8 3% =sfregamento 1 10 1|1|4gua com bicarbonato de sédio

a) fracdo volumétrica: 44,7% b) fracdo volumétrica: 47,3%

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)



158

De acordo com os dados contidos na Figura 4.39, a maior fragdo volumétrica estimada
na amostra relativa ao Experimento 2 se deve em maior propor¢ao ao modo de limpeza a qual
foi submetida do que ao fator tempo de ataque.

Na Figura nota-se que em ambos os experimentos ndo ¢ possivel distinguir as fases
presentes no material.

Outro fator cuja variagdo ocasiona aumento/diminui¢do na fra¢do volumétrica da
amostra ensaiada ¢ o modo de ataque. Nas imagens da Figura 4.42, a varia¢do da resposta ¢
perceptivel. Apesar de ambas as amostras terem indicios de super ataque, o grau/intensidade
do ataque realizado ¢ diferente nas imagens mostradas. O modo de ataque por esfregamento
foi mais eficaz quando se discute a maximizagao da variavel de resposta, devido a velocidade

de reagdo do ataque quimico realizado.

a) modo de ataque: imersdo b) modo de ataque: esfregamento
(Experimento 6 - fragdo volumétrica: 49,8%) (Experimento 8 - fragdo volumétrica: 59,4%)

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

E questdo a ser considerada também, o fato de que o Experimento 8 teve como modo
de limpeza o emprego da solucdo de bicarbonato de sédio 1%, portanto, possivelmente, a
diferenga entre as respostas dos experimentos se deve a adi¢do das influéncias de ambos os
fatores.

Outra situagdo na qual ndo ha possibilidade de se separar a influéncia do modo de
limpeza na variavel de resposta do outro fator consideravelmente significante sdo os
Experimentos 4 e 8, Figuras 4.42b e 4.43. Ambas as amostras foram atacadas por imersao
durante 10s, sendo que a imagem da Figura 4.43 mostra o material atacado com nital 2% e a

da Figura 4.42b foi ensaiada com nital 3%.



Figura 4.43 - Aco CP800: Tempo de ataque 10s. Reagente: nital 2%.
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modo de ataque: esfregamento
(Experimento 4 - fragdo volumétrica: 42,0%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Como pode ser observado, o aumento da concentragdo do reagente contribui para o

aumento da fragdo volumétrica da fase escura do material atacado, contudo, ndo ha

possibilidade de afirmar qual a contribuicdo devido a cada fator.

As relagdes entre os fatores citados também foi analisada. Na Figura 4.39 ¢ possivel

observar que a combinagdo entre a concentragdo da solucdo de nital e o modo de ataque se

destaca entre as demais, sendo assim, foi plotada o grafico da Figura 4.44 a fim de visualizar

esta relagao.

Figura 4.44 - Aco CP800: Concentracao da solucdo de nital x modo de ataque
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xmodo de ataque

49,7
AA") ‘
485
43,8
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== esfregamento

Concentragdo da solucdo de nital

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Observa-se que os fatores concentracdo da solucao de nital ¢ modo de ataque nao
interagem entre si. Apresentam apenas variagao de fracao volumétrica quando a concentragao
de nital aumenta independente do modo de ataque. Quando a amostra ¢ atacada por
esfregamento, a resposta do experimento ¢ de 43,8% quando atacada com nital 2% e de

49,7% quando atacada com nital 3%, como comprovam as imagens da Figura 4.45.

Figura 4.45 - Aco CP800: Tempo de ataque 6s. Modo de ataque: esfregamento.

a) reagente: nital 2% b) reagente: nital 3%
(Experimento 3 - fragdo volumétrica: 43,2%) (Experimento 7 - fragdo volumétrica: 49,7%)

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Visto o resultado do grafico da Figura 4.39, e tendo notado que o fator tempo de
ataque ndo apresentou relevancia quando analisado de maneira isolada, a relagao do tempo de
ataque e concentracdo da solucdo também foi analisada, Figura 4.46. Nota-se que ao se
considerar a relacdo entre estes fatores, a variacdo do tempo de ataque ocasionou um aumento
na resposta do processo

E possivel observar que ha interacio entre os fatores analisados no grafico da Figura
4.46. Quando a amostra ¢ atacada por 6s, a fragdo volumétrica varia de 43,67% a 45,85%. No

entanto, ao se aumentar o tempo de ataque, a diferenca resultante na variavel de resposta ¢

maior, de 44,29% a 51,20%.
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Figura 4.46 - Aco CP800: Concentracao da solucdo de nital e tempo de ataque.

Concentragao da solugdo de nital
x tempo de ataque
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Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Em resumo, os resultados dos efeitos das interagdes sdo apresentados na Tabela 4.12.

Tabela 4.12 - Aco CP800: Resumo: interagdes entre os fatores em estudo - Experimento A

Modo de ataque Concentragdo da solucao de nital
Imersao Esfregamento 2% 3%
Tempo de ataque 6s 45,44% 44,09% 43,67% 45,85%
10s 47,21% 49,44% 44,29% 51,20%
Concentragao da 2% 44.17% 43,79%
solucdo de nital 3% 48.47% 49,74%

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)

A analise da variancia dos experimentos realizados com o aco CP também foi calculada

e o resultado consta na Tabela 4.13.

Tabela 4.13 - Ag¢o CP800: ANOVA (em relagdo a média).

Nivel de

Fatores SQ GL MQ F confianca

Concentragao nital 157,4324 1 157,4324 9,121929 0,008129 99,19

Modo de ataque 76,0968 1 76,0968 4,409192 0,051960 4,80

Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 51,8807 1 51,8807 3,006067 0,102176 89,78

Tempo ataque 1,1906 1 1,1906 0,068986 0,796172 20,38

Interag@o: concentragdo nital x tempo de 40743 | 40743 0.236071 0.633645

ataque 36,64

Interagdo: modo de ataque x tempo de ataque 19,2810 1 19,2810 1,117179 0,306225 69,38
Modo de limpeza 89,1681 1 89,1681 5,166567 0,037163

Erro 276,1387 16 17,2587

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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De acordo com a analise da variancia, pode-se afirmar, com nivel de confianca igual ou
superior a 95%, que somente os fatores concentracdo da solugdo de nital, modo de ataque e
modo de limpeza sdo significantes para o processo. Pode ser observado que entre os fatores
concentra¢cdo da solugdo de nital e tempo de ataque ha interagdo, e consequente, alteracao da

variavel de resposta do processo.

4.2.5 Analise comparativa entre os agos TRIP800, DP600 e CP800

Tendo analisado as imagens obtidas nos experimentos com base nos arranjos
ortogonais e constatado quais sdo os fatores e combinagdes entre fatores que influem na
variavel de resposta do processo de ataque quimico com o reagente nital em cada um dos
materiais em estudo, uma comparacdo entre os trés agos foi realizada e os resultados,
discutidos.

A Tabela 4.14 sintetiza os resultados obtidos quando comparadas as variagdes de niveis
dos trés principais fatores analisados: concentracdo da solu¢do de nital, modo de ataque e

tempo de ataque.

Tabela 4.14 - Comparagao entre os efeitos médios dos fatores dos agos TRIP, DP e CP

Concentraggo da solugéo de nital Modo de ataque
) Tempo de ataque
Material
2% 3% aumento Imersdo | esfregamento | aumento
Nivel | | Nivel2 | aumento
TRIP 49,0%  53,9% 10,0% 45,8% 57,1% 24,7% 49,4% 53,5% 8,3%
DP 40,2%  44,1% 9,7% 37,4% 46,9% 25,4% 37,5% 46,8% 24,8%
CP 44,0%  49,1% 11,6% 44.,8% 48,3% 7,8% 46,3% 46,8% 1,1%

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Com o intuito de complementar a discussdo, foi elaborada a Tabela 4.15 que resume os
resultados obtidos pelas andlises realizadas utilizando a ANOVA, cujo resultado possibilita

identificar os fatores que possuem relevancia no grau de ataque dos materiais analisados.
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Tabela 4.15 - Fatores que impactam a variavel de resposta nos materiais analisados

Fatores Material

TRIP DP CP

Concentragdo nital X X X

Modo de ataque X X X

Interacdo: concentragdo nital x modo ataque X -—- ---
Tempo ataque X X ---

Interacdo: concentracdo nital x tempo de ataque --- --- ---
Interacdo: modo de ataque x tempo de ataque --- X -—-

Modo de limpeza --- X X

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Ressalta-se que nesta Tabela 4.15 encontram-se assinalados apenas os fatores,
combinagdes e interacdes entre fatores que tenham tido sua significAncia para o processo
confirmada pela andlise estatistica, ou seja, que resultaram em nivel de confiabilidade igual ou
superior a 95% na analise da variancia.

Observa-se que o fator concentra¢do da solugdo de nital, bem como o modo de ataque
possui significancia no ataque quimico de todos os acos em estudo, conforme discutido nas
secoes 4.2.3.1 a4.2.3.3.

O fator concentragdo da solugcdo de nital mostrou alterar, de modo significativo a
variavel de resposta, quando o mesmo teve sua concentragdo aumentada. Fato explicado por
Gentil (2011), que afirma que a corrosdo sera tanto mais intensa quanto menor o valor de pH,
isto é, teor de H' da solucdo, e quanto maior a concentragio de oxigénio no meio corrosivo.
Em outras palavras, como afirmam Bramfitt e Benscoter (2006), quanto maior for a
concentragdo de &cido nitrico, mais intensa sera a corrosao (mais rapido o ataque ocorrera).

Outro fator, que influenciou o processo foi o modo de ataque. Este fator, quando
considerado de forma isolada, apresentou maior influéncia na variavel de resposta quando
empregado no nivel (2), ou seja, quando o ataque foi realizado por esfregamento.

De uma maneira geral, considera-se que o ataque por esfregamento ¢ mais eficiente
quando comparado ao ataque por imersdo, ou seja, a dissolucdo das fases do material ocorre
de forma mais acentuada no mesmo intervalo de tempo. Possivel justificativa para esse
comportamento ¢ dado por Gentil (2011) que afirma que como a corrosdo ¢ uma reacdo que
ocorre na superficie dos materiais, o composto metalico que ¢ formado sobre a mesma pode
agir como uma barreira entre 0 meio corrosivo € o metal, diminuindo a velocidade de
corrosdo. Mas, se este produto for removido (devido ao arraste dos residuos/produtos do

processo de corrosdo pelo algoddo durante o processo de esfregamento), a velocidade de
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corrosao nao sofre com o tempo. Além disso, a auséncia desses residuos poderia permitir um
contraste maior da superficie atacada.

Quanto ao fator tempo de ataque, constatou-se que o mesmo possui relevancia para os
acos DP600 e TRIP800, contudo, ndo para o ago CP800. Este fator, de maneira isolada,
apresentou maior importancia no ataque quimico do ago bifasico (quando houve o aumento
deste fator, a fracdo volumétrica média do material foi de 37,5% para 46,8%). Para o ago
TRIP800, a variagdo foi menor, mas, ndo deixou de ser significativa (de 49,4% para 53,5%).

Como pode ser observado pelos resultados descritos nos paragrafos anteriores, o fator
tempo de ataque, considerando os niveis definidos de 6s ¢ 10s, ndo se mostrou relevante
estatisticamente quando considerado o ago CP, entretanto, ¢ possivel notar que o grau de
ataque neste material ndo ¢ irrelevante. Esse fato permite afirmar que a corrosdo no material
ocorre, mas o fator tempo ndo se mostrou relevante, pois as reagdes entre o reagente € a
superficie da amostra atacada ocorreram em um intervalo de tempo muito curto. Fato que
possivelmente pode ser explicado por Gentil (2011). De acordo com o autor, materiais com
graos mais refinados possuem energia interna superior a um material com graos grosseiro,
portanto, pode-se esperar maior diferenga de potencial nesses materiais, € maior velocidade de
reacdo quando em meio corrosivo.

Além disso, as regides de contornos de graos funcionam como area anddica em relacao
ao grao, tendo o ago CP uma microestrutura multifasica, com graos mais refinados quando
comparado aos acos TRIP e DP, supde-se que este fato colabore com o aumento da
velocidade da erosdo da superficie do material.

Baseado nessas premissas ¢ razoavel supor que o modo de ataque tenha influéncia
inferior no ago CP800 do que nos demais agos analisados, pois, devido a maior velocidade de
reacdo, o modo como a amostra for atacada deve ter menos relevancia. Caso comprovado
pelos resultados obtidos e expostos na Tabela 4.14. Enquanto a alteragdo do modo de ataque
(de imersdo para esfregamento) acarreta um aumento de 24,7% e 25,4% na fragdao volumétrica
da fase escuras dos acos TRIP e DP, respectivamente, a alteragdo desse fator produz um
aumento de apenas 7,8% no aco CP.

A significancia do fator modo de limpeza, também, foi observada na ANOVA dos agos
CP e DP. As amostras imersas em solucao de bicarbonato de s6dio com concentracao de 1%
apresentaram maior contraste entre as fases presentes na microestrutura. Possivelmente, isso
ocorra devido a mudanca de pH do meio em que a amostra se encontra, do meio acido
(durante a realizacdo do ataque quimico) para o meio alcalino (solu¢do de bicarbonato de

sodio), promovendo a remocdao de produtos de reagdo que ocorreram durante o ataque
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quimico, mas que ndo sao soluveis em meio acido. Além disso, possivelmente, a imersao da
amostra atacada na solu¢ao de bicarbonato de sodio inibe/retarda a formag¢dao da camada

passiva sobre a superficie da mesma.

4.2.6 Célculo do efeito dos fatores em relacéo a razéo sinal-ruido

A razdo sinal-ruido utilizada foi a maior ¢ melhor, pois o objetivo do estudo foi
maximizar a varidvel de resposta do sistema (fragdo volumétrica) a fim de identificar os
fatores e interagdes de influéncia no mesmo.

Conforme definido na se¢do 2.3.4.2, a razdo SN representa a razdo de sensibilidade a
variabilidade do desempenho do produto/processo. A fim de minimizar a variabilidade do
processo, a razdo SN deve ser maximizada.

Nas Tabelas 4.16 a 4.18 sdo apresentadas as analises da variancia em relagdo a razdo SN
dos dados dos materiais analisados.

Ao se adotar o mesmo critério para definir a significancia dos fatores e interagdes que
foi utilizado para a analise dos dados em relacdo a média das fragdes volumétricas (ou seja,
p-valor < 0,05), observa-se que os mesmos fatores que influem no processo de ataque do ago

TRIP, também influenciam na variabilidade do processo.

Tabela 4.16 - Aco TRIP800: ANOVA (em relacdo a razdo sinal-ruido)

Nivel de
Fatores SQ GL MQ F p confianca

Concentragio nital 3,47944 1 3,47944 11,27406 0,004002 99,60

Modo de ataque 22,13655 1 22,13655 71,72675 0,000000 100,00

Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 1,49551 1 1,49551 4,84575 0,042738 95,73
Tempo ataque 3,33641 1 3,33641 10,81063 0,004635 99,54

Interagdo: concentragdo nital x tempo de ataque ~ 0,34888 1 0,34888 1,13045 0,303464 69,65
Interag@o: modo de ataque x tempo de ataque 0,66279 1 0,66279 2,14757 0,162171 83,78
Modo de limpeza 1,00134 1 1,00134 3,24452 0,090538 90,95

Erro 4,93797 16 0,30862

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Resultado similar ocorre no processo de ataque do aco CP, os fatores que mais
impactam o processo, também, sdo os que mais influenciam a variabilidade do mesmo, Tabela

4.17.
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Tabela 4.17 — Ago CP800: ANOVA (em relagdo a razao sinal-ruido).

Nivel de
Fatores SQ GL MQ F p confianca
Concentragdo nital 5,033975 1 5,033975 8,518029 0,010046 99,00
Modo de ataque 2,356821 1 2,356821 3,987997 0,063127 93,69
Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 1,621651 1 1,621651 2,744008 0,117096 88,29
Tempo ataque 0,012762 1 0,012762 0,021595 0,885006 11,50
Interagdo: concentragio nital X tempo de 0,080015 1 0,080015 0,135393 0,717727
ataque 28,23
Interagdo: modo de ataque x tempo de ataque  0,577791 1 0,577791 0,977685 0,337489 66,25
Modo de limpeza 2,967292 1 2,967292 5,020978 0,039581 96,04
Erro 9,455661 16 0,590979

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Quanto ao aco DP, a interacdo entre a concentracdo da solucdo de nital ¢ modo de
ataque, de acordo com os resultados da ANOVA mostrados na Tabela 4.18, é uma variavel
que impacta na variabilidade do processo, mas, ndo mostrou significancia quanto a variavel de
resposta. A interagdo entre o modo de ataque e o tempo de ataque, por sua vez, nao influi na

variabilidade do processo, mas, ¢ significativa para a variavel de resposta.

Tabela 4.18 - A¢o DP600: ANOVA (em relagdo a razao sinal-ruido).

Nivel de
Fatores SQ GL MQ F P confianca
Concentragdo nital 3,47944 1 3,47944 11,27406 0,004002 99,60
Modo de ataque 22,13655 1 22,13655 71,72675 0,000000 100,00
Interagdo: concentragdo nital x modo ataque 1,49551 1 1,49551 4,84575 0,042738 95,73
Tempo ataque 3,33641 1 3,33641 10,81063 0,004635 99,54
Interagdo: concentragdo nital x tempo de ataque  0,34888 1 0,34888 1,13045 0,303464 69,65
Interagdo: modo de ataque x tempo de ataque 0,66279 1 0,66279 2,14757 0,162171 83,78
Modo de limpeza 1,00134 1 1,00134 3,24452 0,090538 90,95

Erro 4,93797 16 0,30862

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

4.2.7 Caracterizagdo dos materiais analisados

Nas segoes 4.2.3 e 4.2.4 foram realizadas discussdes acerca de quais dentre os fatores
analisados e as possiveis interagdes entre 0s mesmos possuem maior relevancia na variavel de
resposta do problema, ou seja, quais sdo os fatores e possiveis interagdes entre 0s mesmos que
maximizam o grau de ataque dos materiais em estudo. O objetivo dessa analise foi identificar
os fatores mais relevantes a fim de melhor administra-los durante o processo.

Apesar da importancia dessa discussdo, ndo menos importante ¢ aplicar esse

conhecimento na pratica, a fim de identificar o melhor ajuste entre as variaveis que conduz a
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condigdes "ideais" para realizar ataques quimicos que possibilitem a caracterizagdo
microestrutural dos materiais em estudo.

Assim, dentre os experimentos realizados, houve imagens que permitiram a distingdo
das fases presentes nos materiais analisados. E evidente que essa diferencia¢io foi limitada
pelas caracteristicas inerentes ao reagente quimico utilizado, ou seja, distingdo das fases em
duas tonalidades (fase escura: martensita e bainita; fase clara: austenita retida e ferrita).

E possivel que outros experimentos fossem eleitos por outro (s) pesquisador (es) para
representar os materiais em estudo, conforme discutido na se¢do 2.2.1, visto que o grau de
ataque ideal ndo ¢ unanimidade entre os pesquisadores. Contudo, para este estudo, os
experimentos citados nesta secdo foram considerados satisfatorios e representativos para os
materiais em analise.

Vale ressaltar que a escolha dos experimentos que permitem caracterizar de maneira
adequada os materiais foi baseada na possibilidade de distingdo das fases presentes, no
contraste e na fragdo volumétrica média encontrada em referéncias bibliograficas citadas no
capitulo 2. Assim sendo, para o agco TRIP800, os experimentos que melhor possibilitaram a
caracterizagdo desse material foram os experimentos 3, 4 e 6, conforme mostra a Figura 4.47.

Nota-se que duas varidveis distinguem os experimentos 3 e 4, o tempo de ataque e o
modo de limpeza. Possivel explicagdo para a obtencdo de resultados da varidvel de resposta
semelhantes, apesar da diferenca entre os pardmetros utilizados, ¢ que a da solugdo de agua
com bicarbonato de sodio utilizada na limpeza da amostra no experimento 3 tenha reduzido a
quantidade de residuos (produtos da reagdo) sobre a superficie do material atacado, tornando
as regioes de contornos de graos mais evidentes, além de retardar a formagdao da camada
passiva sobre a superficie da amostra. Dessa forma, o maior tempo de ataque utilizado no
experimento 4 foi compensado pela utilizagdo da solucdo de 4gua com bicarbonato de sédio.

Quando se comparam os experimentos 4 e 6 nota-se que os fatores modo de ataque e
concentracdo da solucdo de nital sdo distintas, entretanto, a combinac¢ao desses fatores
conduzem para valores de varidvel de resposta similares, o que faz supor que hd uma
compensagdo/balanceamento entre esses dois pardmetros. De fato, conforme mostrado na
Figura 4.18 existe interagdo entre esses fatores, ou seja, ha um efeito conjugado na variavel de

resposta conforme se alteram os niveis de um ou de ambos os fatores.

De maneira similar, a andlise para o ago DP600 foi realizada. O resultado consta da

Figura 4.48.



Figura 4.47 — Ago TRIP800: Experimentos que permitiram caracterizagdo satisfatoria.

Concentragdo da Tempo de .
Exp. soluoao deNitall[24] Modo de ataque | 3 o 516 Modo de limpeza
1 2% imersdo 1 11 111 modo convencional
2 2% imersao 1 14 212 agua com bicarbonato de s6dio
3 2% esfregamento | 2 11 1|2 agua com bicarbonato de s6dio
4 2% esfregamento | 2 14 2 |1 modo convencional
5 3% imersao 2 11 2 |1 dgua com bicarbonato de sédio
7 3% esfregamento | 1 11 2 |2 modo convencional
8 3% esfregamento | 1 14 1|1 agua com bicarbonato de sodio
\ Microscopia optica - ago TRIP.

Aumento 500x

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Microscopia optica - aco TRIP.
Aumento 500x

Microscopia optica - aco TRIP.
Aumento 500x
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Figura 4.48 - Ago DP600: Experimentos que permitiram caracterizagdo satisfatoria.

Concentragdo da Tempo de Modo de limpeza
Exp. solugdo de Nital [%)] e ataque [s] |6 Microscopia optica - ago DP.
1 2% imersdo 1 11 1]1 modo convencional Aumento 500x
2 2% imersao 1 15 212 agua com bicarbonato de sodio
3 2% esfregamento | 2 11 1 ]2 agua com bicarbonato de s6dio
4 2% esfreiamento 2 15 2 |1 modo convencional
6 3% imersao 2 15 1|2 modo convencional =~ ——
8 3% esfregamento | 1 15 1|1 agua c!m bicarbonato de sé&'o
\
\Microscopia optica - ago DP |
Aumento 500x Microscopia optica - ago DP.
Aumento 500x e

icroscopia optica - agco DP.
Aumento 500x

/Ka

Microscopia 6ptica - ago DP.
Aumento 500x

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)



170

Para a caracterizagdo do ago DP600, apenas trés experimentos realizados nao
apresentaram bons resultados quanto a identificagdo de fases presentes. O experimento 1 ndo
foi capaz de delinear o constituinte da fase escura (martensita, e talvez, austenita retida), como
se verifica na Figura 4.49. E os pardmetros utilizados nos experimentos 4 e 8 ocasionaram um

ataque excessivo na amostra.

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Os experimentos 2, 3, 5, 6 e 7 foram adequados, conforme mostra a Figura 4.48. Dessa
forma, assume-se que a caracterizacdo desse material ¢ obtida de maneira mais simples e
rapida quando comparada ao ago TRIP, devido ao menor nimero de constituintes presentes
em sua microestrutura € maior tamanho de graos.

Apesar de possuirem niveis dos fatores modo de ataque e tempo de ataque distintos, os
experimentos 2 ¢ 3 obtiveram variaveis respostas semelhantes. Resultado similar ao ocorrido
com os experimentos 6 ¢ 7. Isso ocorreu devido a existéncia da interacdo entre os fatores
envolvidos (modo e tempo de ataque) como foi verificado na se¢do 4.2.3.2 por meio da Figura
4.26 e Tabela 4.9.

Ao se comparar os experimentos 2 e 6, 3 e 7 verifica-se que entre os fatores
concentracdo da solucdo de nital e modo de limpeza (os quais de maneira isolada possuem
significncia para a varidvel de resposta do processo) possivelmente, existe uma relacdo de
interagdo, a qual ocasiona alteracdo no ataque quimico realizado. Em outras palavras, esses
dois fatores nao possuem apenas efeito aditivo na variavel de resposta, e sim, possuem uma
acdo mutua, a a¢cdo de um fator provoca uma reagao no outro, alterando a variavel de resposta.

Para a caracterizacdo do aco CP800, os experimentos 3, 4 e 6 foram adequados,

conforme mostra a Figura 4.50.
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Figura 4.50 - Ago CP800: Experimentos que permitiram caracterizagao satisfatoria.

Exp. Soﬁg;?gg?\?;g&;)] Modo de ataque | 3 ;l:; Iggg [(; ? 516 Modo de limpeza
1 2% imersdo 1 6 111 modo convencional
2 % imersao j ll() i: :i éiua com bicarbonato de s6dio
7—L! 2% esfregamento | 2 , 10 2 |1 modo convencional
5 3% imersao 2 / 6 2 |1 dgua com bicarbonato de sédio
6 3% imersdo 2 [ 10 112 modo convencional
7 3% esfregamento | 1 6 2 12 modo convencional ,
8 3% esfregamento | 1 10 1|1 4gua com bicarbonato de sodio |

Microscopia 6ptica - ago CP.
Aumento 500x

Microscopia optica - ago CP.
Aumento 500x

. Microscopia optica - ago CP.
Aumento 500x

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Os experimentos 3 e 4 diferem pelos fatores tempo de ataque ¢ modo de limpeza. Uma
vez que o fator tempo de ataque ndo mostrou ser significante para a varidvel de resposta deste
processo € o modo de ataque tem relevancia, possivelmente, o efeito da interacdo entre esses
dois fatores possa ser relevante para o processo de ataque quimico desse material, pois ambos
0s experimentos apresentam variavel de resposta satisfatoria e ndo apenas um deles.

Entre os experimentos 4 e 6, o efeito da interagdo entre os fatores concentracdo da
solugdo de nital e modo de ataque (que apesar de ndo ter apresentado relevancia, o estudo da
ANOVA mostra que a combinagdo entre esses fatores possui cerca de 90% de ser significante
para a variavel de resposta do processo) mostra ser a explicagdo para a obtengao das variaveis

respostas similares apesar dos diferentes parametros utilizados.

4.3 EXPERIMENTO B (REAGENTE LEPERA)

Tendo sido definido o nimero de campos a serem obtidos para a analise da variavel de
resposta (20 campos distintos, conforme descrito na se¢do 4.1.2), os experimentos utilizando
o reagente LePera foram realizados de acordo com o planejamento experimental descrito na
se¢do 3.2.

Diferente do arranjo ortogonal Lg destinado ao estudo dos ataques quimicos com o
reagente de nital que consistia na realizagdo de triplicatas de cada um dos oito experimentos, a
matriz selecionada para os ataques com o reagente LePera foi a Li¢ para o estudo dos fatores
controlaveis e a L4 para a andlise dos fatores ndo controlaveis (temperatura e umidade
relativa).

Para a avaliacdo das imagens obtidas em cada um dos experimentos realizados (para
cada material: 64 experimentos), nem sempre foi possivel realizar a andlise quantitativa das
fragdes volumétricas das imagens, pois, diferente do que ocorre nos ataques com reagentes
corrosivos (mesmo as amostras tendo sido atacadas por pouco e/ou muito tempo sempre
resultam em erosdo de fases da amostra em estudo), os resultados dos ataques com reagentes
coloridos nem sempre resultam em imagens na qual ¢ possivel a distingdo de qualquer
fase/microconstituinte ou parte destes. Por este motivo, e tendo em vista a necessidade de se
avaliar as imagens obtidas ao menos qualitativamente, foi elaborada, ap6s o término dos
ensaios, uma escala experimental para classificar as fotomicrografias obtidas em todos os

ensaios.
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4.3.1 Elaboragcao e defini¢do do "Indice de Qualidade - 1Q"

Para cada material em estudo, quatro pesquisadores (envolvidos de maneira direta ou
indireta neste projeto) analisaram todas as imagens obtidas e atribuiram um indice a cada um
dos experimentos, a qual se denominou IQ (indice de Qualidade), Quadro 4.4.

Os IQs foram divididos em classes (1 a 5). O critério para a elaboragdo desse indice foi
o grau de ataque quimico das amostras analisadas, ataque tanto corrosivo quanto por
deposicao de filme.

A escolha das imagens de referéncia (IQ 5) se deve a semelhanca das mesmas quando
comparadas com as Figuras apresentadas na secao 2.2.2.1, as quais foram reproduzidas de
artigos que buscam caracterizar materiais semelhantes aos utilizados neste estudo. Além
disso, as imagens citadas permitem estimar a fragdo volumétrica das fases presentes, mesmo
que com certa margem de erro, pois possuem contornos de graos bem definidos e diferentes
tonalidades que caracterizam as fases distintas presentes nestes materiais (azul: matriz
ferritica, marrom: bainita, branco/claro: austenita retida + martensita).

Uma das principais caracteristicas que distinguem as imagens com 1Q 5 das imagens as
quais foram atribuidos IQ 4, Quadro 4.4, é a delimitagdo da tonalidade marrom (fase
bainitica). Em regides nas quais se supde ser a matriz ferritica ha coloracdo marrom, o que
pode indicar tempo excessivo de ataque que resultou em deposi¢do de camada adicional de
filme de reagente ou erosdo excessiva de fases devido ao ataque corrosivo. Experimentos que
resultaram em imagens com auséncia de regides com tons de marrom também ocorreram
(como exemplificado no Quadro 4.4, aco CP com IQ 4). Além disso, ndo € possivel distinguir
claramente as regides onde os tons de azul sdo mais escuros e regides de tonalidade marrom.
Distinguem-se nas imagens com 1Q 4, a tonalidade clara (martensita+austenita retida) e os
contornos de graos podem nao ser totalmente delimitados.

Experimentos classificados como 1Q 3 resultaram em imagens nas quais € possivel
distinguir diferentes tonalidades, incluindo tons de azul, fato que evidencia a ocorréncia de
deposi¢do seletiva do reagente de LePera. Entretanto, ndo ¢ possivel distinguir os contornos
de graos, tampouco, identificar nitidamente as diferentes fases presentes no material. Ha
dificuldade em distinguir regides de tonalidade bege/branca, que evidencia os
microconstituintes martensita+austenita retida, das areas caracterizadas por tons de marrom

ou mesmo azul claros.



Quadro 4.4 - Escala para classificagdo das imagens - Experimento B (LePera)
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Imagens cuja classificagao foi IQ 2 apresentaram caracteristicas de ataque corrosivo por
tempo excessivo (evidenciado pela coloragdao exibida), tendo apresentado diferentes
tonalidades, entretanto, ndo existe indicio de regides nas quais uma camada de filme de
reagente foi depositada, apenas ocorréncia pontual que sugere a deposi¢do de filme (tons de
azul).

Se o experimento resultou em ataque corrosivo insuficiente que permite distinguir
apenas contornos de graos, delineamento de fases presentes, ou mesmo indicios de deposi¢ao
de filme (tons de azul) e/ou manchas provenientes de oxidagdo na superficie ou manchas
ocasionadas devido a secagem da amostra, o IQ 1 foi atribuido, como pode ser observado no

Quadro 4.4.

Apoés a atribuicdo de classes a cada experimento realizado por cada um dos quatro
pesquisadores, a média dos 1Q's atribuidos foi efetuada e, desse modo, cada experimento foi
classificado. Essas categorias, denominadas de "indice de qualidade - 1Q", foram utilizadas
como um parametro para realizar o estudo quantitativo dos efeitos dos fatores envolvidos no
processo com o auxilio das técnicas de Taguchi.

Os indices atribuidos a cada um dos experimentos realizados com os agos TRIP800,
DP600 e¢ CP800 e o reagente LePera sdo mostrados nos Quadros 4.5, 4,6 ¢ 4,7,

respectivamente.



Quadro 4.5 — Ago TRIP800: Resultado do Indice de Qualidade das imagens obtidas por ataque com o reagente LePera

Arranjo externo (fatores ruido)

16: Temperatura | 151---25 251---40 151---25 251---40
17: Umidade relativa | 30I---55 301---55 551---90 551---90
. metab pré Tempo [s] ., £ .

picral sédio 3 ataque 5| 6 | 7| mododesecagem 9 | 10| 11| 12 |13 | 14 TRIP Variavel de Resposta (Indice de Qualidade)
1 2% | 0,50% | 1 ndo 1j1]1 natural 1|11 1 1|1 15 3 1 2 3
2 2% | 0,50% | 1 nao 1|1 |1 |comarfrioforcado| 2 | 2 | 2 2 122 25 2 1 3 2
3 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s [2| 2 | 2 natural 1|11 2 |22 25 2 1 2 2
4 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s |2| 2 | 2 | comar frio forcado | 2 | 2 | 2 1 1|1 15 2 1 2 2
5 2% 1% 2 ndo 122 natural 1|2]2 1 1|2 25 1 2 2 2
6 2% 1% 2 nao 1|2 |2 |comarfrioforcado| 2 [ 1 | 1 2 2|1 15 1 1 2 2
7 2% 1% 2 | Nital 2% /t=2s [2| 1 | 1 natural 11212 2 211 15 1 2 1 1
8 | 2% 1% |2 | Nital2%/t=2s |2 | 1 | 1 |comar frio forgado | 2 | 1 | 1 I [1]2 25 2 2 1 1
9 | 4% | 0,50% | 2 ndo 211 (2 natural 211 |2 I |21 25 3 3 1 4
10 | 4% | 0,50% | 2 nao 21 1|2 |comarfrioforcado| 1 | 2 | 1 2 1|2 15 1 2 2 1
11 | 4% | 0,50% | 2 | Nital2% /t=2s [ 1| 2 | 1 natural 21112 2 1] 2 15 3 2 4 3
12 | 4% | 0,50% | 2 | Nital 2% /t=2s | 1| 2 | 1 | com ar frio forgado | 1 | 2 | 1 1 |21 25 1 2 5 1
13 | 4% 1% 1 nio 21211 natural 2121 1 122 15 3 3 2 2
14 | 4% 1% 1 nio 2|1 2|1 |comarfrioforcado| 1 | 1 |2 | 2 [1 |1 25 2 2 1 2
15 | 4% 1% 1| Nital2%/t=2s | 1| 1 | 2 natural 212 |1 2 |11 25 1 2 5 2
16 | 4% 1% 1 | Nital2%/t=2s [1| 1 | 2 |comarfrioforgado | 1 | 1 | 2| 1 |2] 2 15 2 1 3 1

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Quadro 4.6 — Aco DP600: Resultado do Indice de Qualidade das imagens obtidas por ataque com o reagente LePera

Arranjo externo (fatores ruido)

15: Temperatura | 15I---25 251---40 151---25 251---40
16: Umidade relativa | 301---55 301---55 551---90 551---90
picral me t?b 3 1= 51 6 | 7| mododesecagem | 9 [ 10 | 11| 12 |13 | 14 Lol Variavel Resposta (indice de Qualidade)
sodio ataque DP
1 2% | 0,50% | 1 nao 111 |1 natural 1 1|1 1 111 10 1 2 1 2
2 | 2% | 0,50% |1 ndo 1| 1|1 |comarfrioforcado| 2 |2 |2 | 2 [2]2 20 1 2 1 1
3 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s [2| 2 | 2 natural 1 1 1 2 [ 2]2 20 1 3 1 1
4 | 2% [ 050% | 1 |Nital2%/t=2s |2| 2 | 2 |comarfrioforcado| 2 | 2 | 2 | 1 | 1|1 10 1 2 1 1
5 2% 1% 2 ndo 11212 natural 11212 1 1|2 20 4 1 1 1
6 | 2% 1% |2 nio 1|2 |2 |comarfrioforcado| 2 | 1 [ 1| 2 [2]1 10 4 1 1 1
7 | 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |5] 1 | | natural 1222 2]1 10 1 4 1 1
8 | 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |2 | 1 |1 |comarfrioforcado| 2 | 1 [ 1| 1 |1]2 20 1 1 2 1
9 4% | 0,50% | 2 ndo 21112 natural 201 ]2 1 211 20 3 3 2 4
10 | 4% | 0,50% | 2 no 2|1 |2 |comarfrioforgado| 1 | 2 | 1 | 2 |[1]2 10 1 2 1 2
11 | 4% | 0,50% | 2 | Nital 2% /t=2s | 1| 2 | | natural 21|22 |1]2 10 2 2 1 2
12 | 4% | 0,50% |2 | Nital2%/t=2s | 1| 2 | | |comarfrioforcado| 1 | 2 | 1| 1 [2]1 20 2 3 1 2
13 | 4% 1% 1 ndo 212 |1 natural 2 12| 1 1 212 10 2 4 5 2
14 | 4% 1% 1 no 212 |1 |comarfrioforgado| 1 | 1 |2 | 2 |1]1 20 2 4 5 2
15 | 4% | 1% |1 | Nital2%/t=2s | 1] 1 |2 natural 202012 |1]1 20 1 1 1 1
16 | 4% | 1% |1 |Nital2%/t=2s | 1| | | 2 | comarfrioforcado| 1 | 1 | 2] 1 |2 ]2 10 1 4 1 1

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Quadro 4.7 — Ago CP800: Resultado do Indice de Qualidade das imagens obtidas por ataque com o reagente LePera

Arranjo externo (fatores ruido)

15: Temperatura | 151---25 251---40 151---25 251---40
16: Umidade relativa | 301---55 30I---55 551---90 551---90
picral I;:;;?: 3 atlzl Zﬁle 5/ 6 | 7| mododesecagem | 9 | 10 | 11| 12 [13| 14 Teng): H Variavel Resposta (indice de Qualidade)

1 2% | 0,50% | 1 nao 111 |1 natural 1 1|1 1 111 15 2 1 1 2
2 | 2% | 0,50% | 1 ndo 1|1 |1 |comarfrioforcado| 2 | 2 |2 | 2 [2]2 25 5 1 1 1
3 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s |2| 2 | 2 natural 1]11]1 2 [ 2]2 25 1 1 1 1
4 2% | 0,50% | 1 | Nital 2% /t=2s |2| 2 | 2 | com ar frio forcado | 2 | 2 | 2 1 1|1 15 1 2 1 1
5 2% 1% 2 ndo 11212 natural 11212 1 1|2 25 4 1 2 5
6 2% 1% 2 nio 1|2 |2 ]|comarfrioforcado| 2 | 1 | 1 2 |21 15 4 1 1 3
7 | 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |5 | 1 | | natural 1222211 15 1 3 1 1
8 | 2% | 1% |2 |Nital2%/t=2s |5 | 1 | | |comarfrioforcado| 2 | 1 [ 1| 1 [1]2 25 1 1 2 1
9 4% | 0,50% | 2 ndo 20112 natural 21112 1 211 25 1 3 2 4
10 | 4% | 0,50% | 2 nio 2|1 |2 |comarfrioforgado| 1 | 2 | 1 | 2 [1]2 15 1 2 1 2
11| 4% | 0,50% |2 | Nital2%/t2s | 1| 2 | | natural 21 2] 2 ]|1]2 15 1 1 1 2
12 | 4% | 0,50% |2 | Nital2%/t=2s | 1| 2 | | |comarfrioforcado| 1 | 2 | 1| 1 [2]1 25 2 2 1 3
13 | 4% 1% 1 ndo 212 |1 natural 2 12| 1 1 212 15 1 2 3 2
14 | 4% 1% 1 no 212 |1 |comarfrioforgado| 1 | 1 |2 ] 2 |1]1 25 1 2 1 3
15 | 4% | 1% |1 | Nital2%/t=2s | 1] 1 | 2 natural 2212 ]1]1 25 1 4 4 5
16 | 4% | 1% |1 |Nital2%/t=2s || | | 2 |comarfrioforcado| 1 | 1 |2 ]| 1 [2]2 15 1 1 2 2

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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4.3.2 Aco TRIP800
Como calculado para o Experimento A (ataques com o reagente nital), o efeito médio

do fator também foi estimado para o Experimento B com o auxilio do software

STATISTICA. Os resultados relativos ao ago TRIP800 encontram-se na Figura 4.51.

Figura 4.51 — Aco TRIP800: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores controlaveis sobre a

média do indice de qualidade (IQ) — Arranjo Interno (Inner Array)
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Ao se observar a Figura 4.51 nota-se que os fatores concentracdo de picral e modo de
secagem se destacam. O fator concentracdo da solu¢do de picral tem um impacto maior na
varidvel de resposta do processo. Com uma concentragdo de 2%, a média do IQ obtida foi de
1,74, no entanto, quando foi utilizada a concentracdo de 4%, o indice aumentou para 2,26. O
impacto que a alteragdo da concentragdo deste fator ocasiona pode ser observado na Figura

4.52.

Figura 4.52 - A¢o TRIP800: Condicdes de ataque: pré-ataque (nital 2%), secagem natural,
temperatura:15 F25°C, umidade relativa: 55+90%.

filme de

reagente? \

a)1Q: 1 b) 1Q: 3
LePera (picral 2% + mb so6dio 0,5%) LePera (picral 4% + mb sodio 0,5%)
tempo: 15s tempo: 25s

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Os fatores que diferem os experimentos representados nas imagens da Figura 4.52 sdo a
concentragcdo da solucdo de picral e o tempo de ataque. Visto que o fator tempo de ataque e o
efeito da interagdo deste fator com os demais fatores ndo sdo consideraveis, como mostra a
Figura 4.51, assume-se que a diferenca entre as imagens obtidas se deve ao fator picral.

Na Figura 4.52a ¢ possivel constatar que houve ataque quimico corrosivo devido a
diferenca de profundidade e, consequentemente, de tonalidade na amostra. Entretanto,
verifica-se que o mesmo nao foi suficiente para destacar fases do material. Ha indicio de
formacgdo de filme de reagente na superficie da amostra. Em contrapartida, na Figura 4.54b
distingue-se diferentes tonalidades de azul e marrom, no entanto, ndo ¢ possivel visualizar
claramente tonalidades mais claras (brancas), o que caracterizaria a presenca do constituinte

martensita + austenita retida no material.
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Outro fator cuja variagdo também se mostrou importante para a melhoria do processo
foi 0 modo de secagem, quando o modo de secagem natural foi utilizado, o 1Q foi de 2,21, e

de 1,79 quando a amostra foi seca com ar for¢ado, Figura 4.53.

Figura 4.53 - Aco TRIP800: Condigdes de ataque: LePera (picral 4%, mb sodio 1%), pré-
ataque (nital 2%), temperatura:25 1 40°

)

a)lQ: 1 b) 1Q: 2

secagem: ar forcado; tempo: 15s secagem: natural; tempo: 25s

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Como o tempo de ataque ¢ um fator que apresentou pouca variagdo na variavel de
resposta (alteracdo de 1Q de 1,98 a 2,02), novamente, admite-se que o modo de secagem
propiciou a diferenca entre as imagens apresentadas na Figura 4.53. Nota-se que a amostra
seca com ar forgado apresenta o delineamento dos grdos, resultado de ataque corrosivo na
superficie da amostra, provavelmente resultado do pré-ataque, ndo houve formacao de filme
de reagente. Por outro lado, a amostra seca naturalmente, Figura 4.53b apresenta
caracteristicas de uma amostra que foi super atacada, hd indicios de formacdo de filme na
superficie do material (regides que apresentam tonalidade azul).

Os demais fatores: concentragdo da solucdo de metabissulfito de sodio, pré-ataque e
tempo de ataque ndo apresentaram variagdo tdo acentuada. A variacdo do IQ quando se
alterou o fator metabissulfito de sodio foi de 1,89 (concentracdo de 1%) a 2,12 (concentragao
de 0,5%). A realizacdo de ataques quimicos sem o prévio ataque das amostras com nital
resultou em IQ de 2,03, sendo que quando tal processo foi realizado o 1Q das imagens foi de
1,97. O tempo de ataque foi o fator que resultou na menor variagdo da variavel resposta, IQ de
1,98 (quanto utilizado este fator no nivel baixo-15s) e 2,02 (quando utilizado o nivel alto-

25s).
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Fica evidente que as variaveis de entrada do processo nao sao os Unicos parametros a
serem considerados para a obten¢ao de imagens que propicie a caracterizagdo do material,
visto que quaisquer que seja o nivel empregado, o indice de qualidade ndo atinge o valor
maximo, conforme mostra a Figura 4.51. Comprova-se desta maneira, que para a obtencao de
fotomicrografias com indice de qualidade ideal (IQ 5) ou mesmo para imagens consideradas
proximas ao ideal (IQ4), mostradas nas Figura 4.54 e 4.55 respectivamente, ¢ necessario nao

apenas a acao de fatores isolados, mas, a combina¢do que haverd entre os mesmos.



Figura 4.54 — Ago TRIP800: Imagens dos experimentos com indice de qualidade igual a 5.

Quter Array
F: Temperatura 1 2 1 2
G: Umidade relativa 1 1 2 2
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picral rzg;?: atzaie modo de sec | tempo|Variavel Resposta (indice de qualidade)
1| 2% |0,50% nao natural 15 3 1 2 3
2| 2% |0,50% nao ar forcado 25 2 1 3 2
3| 2% |0,50% | nital2%/t=2s natural 25 2 1 2 2
4| 2% |[0,50% | nital2%/t=2s| ar for¢ado 15 2 1 2 2
5|1 2% | 1% nao natural 25 1 2 2 2
6] 2% | 1% ndo ar forcado 15 1 1 2 2
7] 2% | 1% |nital2%/t=2s natural 15 1 2 1 1
8| 2% | 1% [nital2%/t=2s| ar forcado 25 2 2 1 1
9| 4% |0,50% nao natural 25 3 3 1 4
10| 4% (0,50% nao ar forcado 15 1 2 2 1
11| 4% [0,50% | nital2%/t=2s natural 15 3 2 4 3
12| 4% |0,50%|nital2%6/t=2s| ar forcado | 25 1 2 @ ;
13| 4% [ 1% nao natural 15 3 3 2 2
14| 4% [ 1% nao ar forcado 25 2 2 1 2
15| 4% | 1% |nital2%/t=2s| natural 25 1 2 |(sH| 2
16| 4% | 1% |nital2%/t=2s| ar forcado 15 2 1 3 1

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

\ 4
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Figura 4.55 — Ago TRIP800: Imagens dos experimentos com indice de qualidade igual a 4.

Quter Array
F: Temperatura 1 2 1 2
G: Umidade relativa 1 1 2 2
picral rzg;?cl)a atZ(r:ije modo de sec | tempo|Variavel Resposta (indice de qualidade)
1| 2% |0,50% néo natural 15 3 1 2 3 o e wd €10
2| 2% |0,50% nao ar forgcado 25 2 1 3 2 | ‘f ft:\:\\q i‘-‘?»l. \ -
3| 2% [050%]|nital2%/t=2s| natural | 25 2 1 2 2 RS Y n‘ﬂ;‘-:,.\ &
4| 2% [0,50%|nital2%/t=2s| ar forcado | 15 2 1 2 2 o Sl
5(2% | 1% nao natural 25 1 2 2 2
6| 2% | 1% nédo ar forcado 15 1 1 2 2
71 2% | 1% [nital2%/t=2s natural 15 1 2 1 1
8| 2% | 1% |[nital2%/t=2s| ar for¢ado 25 2 2 1 1
9| 4% [050%| ndo natural | 25 | 3 3 1 (4D
10| 4% (0,50% nao ar forcado 15 1 2 2 1
11| 4% [0,50% | nital2%/t=2s natural 15 3 2 Q) 3
12| 4% [0,50% | nital2%/t=2s| ar forcado 25 1 2 5 1
13| 4% [ 1% nao natural 15 3 3 2 2
14| 4% [ 1% nao ar forcado 25 2 2 1 2
15| 4% | 1% |nital2%/t=2s natural 25 1 2 5 2
16| 4% | 1% |nital2%/t=2s| ar forcado 15 2 1 3 1

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)
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Dessa forma, o efeito da interacdo entre a concentragdo de picral e pré-ataque, bem
como, entre o efeito da interagdo entre a concentracao de picral e pré-ataque talvez devam ser
considerados também. Para confirmar ou ndo essas possibilidades foram aplicadas
ferramentas para analise da varidncia (ANOVA).

Pelo fato do Método de Taguchi utilizar experimentos fatoriais fracionados, sua analise
deve considerar a avaliagdo de confianga dos resultados, para tanto, faz-se uso da ANOVA.
De acordo com Viana (2012), a andlise da variancia ¢ util para determinar a influéncia dos
parametros de entrada nos resultados experimentais, o que permite a interpretagdo dos dados.
Os testes foram realizados com a estatistica F. Os valores criticos de F foram retirados das
tabelas apresentadas por Montgomery (2012). Utilizou-se o nivel de significincia de 5% e os

resultados sdo apresentados na Tabela 4.19.

Tabela 4.19 — A¢o TRIP800: ANOVA (em relagdo a média dos IQs) dos fatores controlaveis.

Fatores SQ GL MQ F p [%6]

Concentragdo da solugao de picral 4,25391 4,253906 5,214165 0,026871 97,31

1

Concentragao da solugdo de mb de sodio 0,82129 1 0,821289 1,006683 0,320730 67,93
Efeito da interago: conc. picral e conc. mb sodio 0,26587 1 0,265869 0,325885 0,570755 42,92
Pré-ataque 0,04785 1 0,047852  0,058653 0,809669 19,03
Efeito da interagdo: conc. picral e pré-ataque 1,44751 1 1,447510 1,774264 0,189146 81,09
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e pré-ataque 0,01978 1 0,019775 0,024239 0,876930 12,31
Efeito da interag@o: modo de sec. e tempo de ataque 0,19141 1 0,191406 0,234614 0,630327 36,97
Modo de secagem 2,90063 1 2,900635 3,555412 0,065411 93,46
Efeito da interagdo: conc. picral e modo de secagem 3,87598 1 3,875977 4,750923  0,034220 96,58
Efeito da interag@o: conc. mb soédio e modo de secagem 0,00098 1 0,000977 0,001197 0,972544 2,75
Efeito da interacdo: pré-ataque e tempo de ataque 0,00610 1 0,006104 0,007481 0,931433 6,86
Efeito da interagdo: pré-ataque e modo de secagem 0,93848 1 0,938477 1,150324 0,288844 71,12
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque 0,00610 1 0,006104 0,007481 0,931433 6,86
Efeito da interag@o: conc. picral e tempo de ataque 0,07056 1 0,070557 0,086484 0,769964 23,00
Tempo de ataque 0,02441 1 0,024414  0,029925 0,863387 13,66

Erro 39,16016 48 0,815837

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Assim, a andlise de variancia para os IQs demonstra com 95% de confianca que os
fatores que influenciam o desempenho do processo sdo: a concentracdo da solugdo de picral e
o efeito da interacdo entre a concentragdo de picral e o modo de secagem. Ao mesmo tempo,
verifica-se que o modo de secagem tem efeito significativo alto. Para as outras variaveis
percebe-se que com o teste da estatistica F ndo ¢ possivel concluir com seguranca sobre os
efeitos principais desses pardmetros. Isso ocorre porque os resultados demonstram que existe
a probabilidade (valor p proximo do nivel de significancia) de desprezar os efeitos principais

desses fatores sendo significativos no processo.
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A analise da razao SN também foi realizada e o resultado é mostrado na Tabela 4.20 e

na Figura 4.56. A razdo sinal-ruido utilizada foi a maior ¢ melhor. A maior relagdo SN

corresponde & menor variancia da varidvel de resposta em torno do valor desejado.

Tabela 4.20 - Ag¢o TRIP800: ANOVA (em relagdo a razdo

controlaveis

sinal-ruido) dos fatores

Fatores SQ GL MQ F p [90]
Concentragdo da soluga@o de picral 53,6628 1 53,66275  3,680277 0,061018 93,90
Concentragdo da solugao de mb de sodio 14,6756 1 14,67565  1,006480 0,320779 67,92
Efeito da interac@o: conc. picral e conc. mb sodio 7,6551 1 7,65511 0,525000 0,472234 52,78
Pré-ataque 5,7545 1 5,75452 0,394654 0,532841 46,72
Efeito da interagdo: conc. picral e pré-ataque 17,6626 1 17,66262  1,211331 0,276558 72,34
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e pré-ataque 0,6679 1 0,66787 0,045804 0,831440 16,86
Efeito da interag@o: modo de sec. e tempo de ataque 4,1156 1 4,11563 0,282256 0,597676 40,23
Modo de secagem 50,3816 1 50,38160  3,455251 0,069188 93,08

Efeito da interacdo: conc. picral e modo de secagem 70,4171 1 70,41708  4,829316 0,032837 96,72
Efeito da interag@o: conc. mb sddio e modo de secagem  0,2932 1 0,29321 0,020109 0,887827 11,22
Efeito da interaco: pré-ataque e tempo de ataque 1,4507 1 1,45073 0,099493 0,753806 24,62
Efeito da interacdo: pré-ataque e modo de secagem 14,5277 1 14,52767  0,996331 0,323205 67,68
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque 0,0765 1 0,07651 0,005247 0,942554 5,74
Efeito da interagd@o: conc. picral e tempo de ataque 0,2124 1 0,21235 0,014563 0,904449 9,56
Tempo de ataque 0,0664 1 006644  0,004556 0946464 535

Erro 699,8962 48 14,58117

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Como pode ser observado na Figura 4.56 ¢ Tabela 4.20, o efeito da interacdo entre os

fatores concentragdo da solu¢do de picral e modo de ataque em relacdo a razdo SN ¢

considerado significante para o processo e os parametros concentragdo da solugdo de picral e

modo de secagem possuem grande probabilidade de também possuirem efeito significativo

para a variavel de resposta. Nota-se que as mesmas variaveis que possuem significativa

influéncia sobre o processo sdo os mesmos cuja variabilidade deve controlada a fim de

minimizar os efeitos dos mesmos sobre a varidvel de resposta.
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Figura 4.56 - Ago TRIP800: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores sobre a razdo SN -

Arranjo Interno
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fatores e niveis
ao SN foi analisada, conforme Figura 4.57.

\

a0 araz

A fim de se comprovar que hé interagdo entre os fatores concentracdo da solucao de

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)
picral e modo de secagem e compreender sua importancia na varidvel de resposta, o grafico

destes dois parametros em relag
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Figura 4.57 — Ago TRIP800: Concentragdo da solugdo de picral x modo de secagem

Concentragao da solugao de picral
x modo de secagem

[uny
o

&

/ =&=modo de secagem -

_ natural
= —m

== modo de secagem -
ar forgado

Razio SN (dB)
O B N W b U1 O N 0 O

Concentragao da solugdo de picral

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Pela Figura 4.57, pode-se afirmar que no ataque de um aco TRIP800 com o reagente

LePera, ao se manter a concentracdo da solu¢do de picral no nivel 2 (4%) e o modo de

secagem no nivel 2 (secagem natural) obtém-se melhores resultados, ou seja, o IQ do

processo aumenta, pois a variabilidade em torno da variavel de resposta sera menor.

Além do importante papel da interacdo entre fatores, a presenca dos fatores ndo

controlaveis (ruidos) podem ter ou ndo influéncia significativa na variavel de resposta.

Conforme discutido até o momento, caso nao houvesse interagdes entre os fatores no

processo, tampouco, a existéncia de fatores nao controlaveis (ruidos), o melhor ajuste seria:

concentragdo da solugdo de picral: nivel (2), ou seja, 4%

concentragdo da solugdo de metabissulfito de sodio: nivel (1), ou seja, 0,5%;
pré-ataque: nivel (1), ou seja, sem pré-ataque;

modo de secagem: nivel (1), ou seja, modo natural;

tempo de ataque: modo (2), ou seja 25s.

Equivalente combinagdo (1, 2; 4; 8; 15,) encontra-se descriminada no experimento 9.

Como pode ser observado no Quadro 4.5, entretanto, os 1Qs para este experimento foram de

1, 3 e 4, conforme ilustrado na Figura 4. 58.
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Figura 4.58 - Aco TRIP800: Experimento 9 - condi¢des de ataque: LePera (picral 4%, mb
sodio 0,5%), sem pré-ataque, secagem natural, tempo 25s.

a) 1Q: 3 b) IQ: 3

temperatura: 15 F25°C; temperatura: 25 F40°C;
umidade relativa: 30+55% umidade relativa: 30-55%

c)IQ: 1 d)IQ: 4
temperatura: 15 +25°C; temperatura: 25 +40°C;
umidade relativa: 55-90% umidade relativa: 55-90%

Fonte: Producao do proprio autor (2016)

Observa-se que os ruidos (temperatura e umidade relativa) sdo os Unicos fatores que
diferem nos experimentos apresentados na Figura 4.56. Fato que justifica a escolha dos
mesmos como fatores ndo controlaveis a serem analisados. Desse modo, o estudo estatistico
dos parametros citados foi realizado e o resultado ¢ exibido na Tabela 4.21 e Figuras 4.59 e

4.60.
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Tabela 4.21 - Ago TRIP800: ANOVA (em relacdo a média dos IQs) dos fatores nao
controlaveis.

[%]  Porcentagem de

Fatores sQ GL MQ F P contribuicao
Umidade relativa  2,20337 1 2,203369 2,641142  0,109285 89,07 55,42%
Temperatura 0,93848 1 0,938477 1,124936 0,293039 70,70 23,60%
Erro 50,88916 61 0,834248 20,98%

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Figura 4.59 — A¢o TRIP800: Grafico dos efeitos dos fatores ndo controlaveis sobre a média
do indice de qualidade (IQ) — Arranjo Externo (Outer array)
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Figura 4.60 - Aco TRIP800: Grafico dos efeitos dos fatores ndo controlaveis sobre a razdo SN
do indice de qualidade (IQ) — Arranjo Externo
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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De acordo com os resultados obtidos, se reconhece que o fator umidade relativa possui
significativa porcentagem de contribui¢do no resultado do processo (55,42%), sendo que os
melhores resultados sdo obtidos quando essa varidvel encontra-se no nivel 2 ou alto (umidade
relativa: 55-90%). A contribuicdo da temperatura ndo se mostrou tdo relevante quanto a da
umidade (23,60%), com os melhores resultados obtidos quando a mesma se encontra no nivel
baixo (15 +25°C).

Ao se confrontar os resultados do Quadro 4.5 com os da Figura 4.51 e Tabela 4.19,
verifica-se que os quatro experimentos que apresentaram IQ igual a 4 (Figura 4.55) e 5
(Figura 4.54) foram atacados com picral no nivel (2), o que comprova o impacto deste
parametro na varidvel de resposta. Trés destes ensaios citados foram realizados com os
fatores: modo de secagem no nivel (1), temperatura no nivel (1) e umidade relativa no nivel
(2).

Até o momento, dois dos cinco fatores de entrada do arranjo interno (fatores
controlaveis) e uma interagdo entre esses fatores foi discutido. Todavia, os demais fatores

acarretam contribui¢do para a variavel de resposta, como pode ser observado na Tabela 4.22.

Tabela 4.22 - Aco TRIP800: Porcentagem de contribuicao.

Porcentagem de

RIS contribuicéo [%0]
Concentracao da solucdo de picral 20,95
Concentragdo da solugdo de mb de sodio 5,73
Efeito da interagd@o: conc. picral ¢ conc. mb sodio 2,99
Pré-ataque 2,25
Efeito da interagdo: conc. picral e pré-ataque 6,89
Efeito da interagdo: conc. mb sédio e pré-ataque 0,26
Efeito da interagdo: modo de sec. e tempo de ataque 1,61
Modo de secagem 19,66
Efeito da interagdo: conc. picral e modo de secagem 27,49
Efeito da interag@o: conc. mb soédio e modo de secagem 0,11
Efeito da interagdo: pré-ataque e tempo de ataque 0,57
Efeito da interagdo: pré-ataque e modo de secagem 5,67
Efeito da interagdo: conc. mb sédio e tempo de ataque 0,03
Efeito da interagd@o: conc. picral e tempo de ataque 0,08
Tempo de ataque 0,03
Erro 5,69

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Comprova-se que o tempo de ataque, quando analisado isoladamente nao deve alterar
a variavel de resposta, uma vez que sua porcentagem de contribuicdo ¢ praticamente nula.
A contribuicdo dos fatores analisados (concentragdo da solucdo de picral, modo de

secagem ¢ interacdo entre esses dois fatores), conforme esperado, se destaca em relacdo aos
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outros. Demais fatores, apesar da baixa porcentagem de contribuicdo, quando associados
podem vir a alterar o IQ da imagem obtida nos experimentos e, por isso, se discutem agora
essa possibilidade.

Com porcentagem de contribuicdo de 5,73% para obter a maximizacdo da variavel de
resposta, o fator concentragdo da solu¢do de metabissulfito de sd6dio mostrou um resultado
inesperado, tendo sido registrado os melhores resultados quando o mesmo foi utilizado no
nivel (1), ou seja, na concentracdo de 0,5%, como pode ser observado na Figura 4.51 e
fundamentado com as imagens das Figuras 4.54 ¢ 4.55.

Comparando os ataques realizados nas amostras que compdem a Figura 4.55, percebe-
se que a concentracdo da solugdo de picral, o tempo de ataque e o fator pré-ataque foram
empregados no mesmo nivel em ambos os ensaios. Ambos diferem quanto a concentracao da
solugdo de metabissulfito de sdédio e o modo de secagem. A amostra resultante do
experimento 15 possui contraste entre as fases melhor, possivelmente devido ao modo de
secagem utilizado.

Supde-se que deve haver uma combinagdo de fatores e uma ou mais interagdes que
tenham tido impacto na varidvel de resposta de forma que, mesmo utilizando os fatores em
niveis distintos, o resultado fosse similar. De inicio, foi considerado que a interacdo entre os
fatores concentracdo de metabissulfito de so6dio e modo de secagem pudesse ter sido
relevante, pois sdo os fatores variantes entre os dois processos, entretanto, conforme pode ser
visto na Figura 4.51, o efeito da interacdo entre estes dois fatores ¢ muito pequeno.

Os demais efeitos de interagdes de maneira isolada também ndo justificariam tal
resultado. No entanto, ao se analisar os fatores separadamente, notou-se que o fator
concentragdo da solugcdo de metabissulfito, na média, elevou o indice de qualidade de 1,89
para 2,12 quando alterado de 1% para 0,5%, o mesmo ocorre quando o modo de secagem ¢
alterado como foi descrito anteriormente. Presume-se que estes dois fatores e os efeitos das

interagdes com os demais fatores tenham influenciado o resultado obtido.

4.3.3 Aco DP600

Analise similar dos resultados envolvendo o aco TRIP800 e o reagente de LePera foi
executada com as imagens obtidas nos experimentos com o aco bifasico. Foi realizada a
classificagdo das fotomicrografias (analise qualitativa), Quadro 4.6, de acordo com o Indice

de Qualidade abordado na se¢do 4.3.1, sendo que a andlise quantitativa dos dados foi
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realizada com o auxilio do software STATISTICA e o resultado (efeito médio dos fatores) ¢

2,2+

. .
~ o o 0
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apepirenb ap a21pu)

Figura 4.61 - Ago DP600: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores controlaveis sobre a

média do indice de qualidade (IQ) — Arranjo Interno

apresentado na Figura 4.61.
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1 2121212121212 1212121212121212?2

fatores e niveis

Fonte: Producdo do proprio autor (2016)
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De acordo com a Figura 4.61, para se obter imagens com 1Q médio elevado, o melhor
ajuste de fatores, a ser utilizado no processo de ataque quimico com o reagente LePera do ago
DP600, seria:

e concentracdo da solucdo de picral: nivel (2), ou seja, 4%

e concentracdo da solucdo de metabissulfito de sddio: nivel (2), ou seja, 1%;
e pré-ataque: nivel (1), ou seja, sem pré-ataque;

e modo de secagem: nivel (1), ou seja, modo natural;

e tempo de ataque: modo (2), ou seja 20s.

Ainda, de acordo com a Figura 4.61, ao serem considerados isoladamente, os fatores
concentragdo da solugdo de picral e pré-ataque sdo os fatores que possuem maior influéncia
sobre a varidvel de resposta. Observa-se que a varidvel modo de secagem nado ocasiona
alteracdo tdo acentuada quanto os fatores citados anteriormente, como ocorreu com 0s
experimentos realizados com o aco TRIP e o mesmo reagente.

Ao se realizar um ataque com o reagente de LePera composto por uma solugdo de picral
de 2%, o IQ médio obtido foi de 1,5, entretanto, quando a concentragdo desta solugao foi 4%,

o 1Q médio foi de 2,25, Figura 4.62.

Figura 4.62 - Aco DP600: Condigdes de ataque: sem pré-ataque, secagem natural,
temperatura: 15 F25°C, umidade relativa: 30-55%.

a)lQ: 1 b)1Q: 3
LePera (picral 2% + mb sodio 0,5%) LePera (picral 4% + mb sodio 0,5%)
tempo: 10s tempo: 20s

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)
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A Figura 4.62a ndo torna possivel a identificagdo das fases presentes no material. Ha
corrosdo seletiva de fases evidenciada pela diferenga de coloragdo existente, ocasionado pela
diferenca de profundidade dos microconstituintes. Entretanto, ndo ¢ possivel distinguir
deposicdo de reagente sobre a superficie da amostra.

Ao se observar a Figura 4.62b nota-se a delimitacdo de graos, distingdo de regides com
tonalidades marrom (bainita) e azul (ferrita), entretanto, o microconstituinte martensita +
austenita retida (tonalidade clara/bege) nao pode ser identificado.

Os fatores que diferem os experimentos apresentados na Figura 4.62 sdo a concentragdo
da solucdo de picral e o tempo de ataque. Como o fator tempo de ataque ocasionou uma
alteracdo no IQ médio de 1,86 (tempo de ataque: 10s) para 1,89 (tempo de ataque: 20s)
assume-se que o mesmo, de maneira isolada, ndo teve influéncia consideravel sobre a variavel
de resposta, ndo sendo o fator responsavel pela variacdo do 1Q das imagens apresentadas na
Figura 4.62.

Outro fator cujo efeito médio sobre a varidvel de resposta teve destaque, Figura 4.61, foi
o fator pré-ataque. Quando realizado o pré-ataque, as imagens apresentaram IQ médio de
1,58, no entanto, a ndo realizacdo deste paradmetro nos experimentos resultou em 1Q médio de

2.17, Figura 4.63.

Figura 4.63 - Ago DP600: Condicdes de ataque: LePera (picral 2%, mb sdédio 0,5%), secagem
natural, temperatura: 25+40°C, umidade relativa: 55+90%

a)lQ: 1 b) IQ: 2
pré-ataque: nital 2%, tempo: 2s sem pré-ataque
tempo de ataque: 20s tempo de ataque: 10s

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Como ja discutido anteriormente, o fator tempo de ataque de maneira isolada nao possui
influéncia consideravel sobre a varidvel de resposta. Desse modo, presume-se, em uma analise
preliminar, que o fator determinante para a diferenga entre os IQs médios das Figuras 4.63a e
4.63Db ¢ o fator pré-ataque.

Os fatores concentragdo da solucdo de metabissulfito de s6dio, modo de secagem e
tempo de ataque ndo ocasionaram alteragdo no IQ médio das imagens de maneira tao
acentuada quanto os fatores concentragdo da solucdo de picral e pré-ataque. A variagdo do 1Q
médio quando se alterou o fator metabissulfito de sodio foi de 1,79 (concentracao de 0,5%) a
1,96 (concentragdo de 1,0%). A realizacdo da secagem das amostras de modo natural resultou
em 1Q de 1,93, sendo que quando tal processo foi realizado com ar forgado o IQ médio das
imagens foi de 1,82. O tempo de ataque foi o fator que resultou na menor variagao da variavel
de resposta, 1Q de 1,86 (quanto utilizado este fator no nivel baixo-10s) e 1,89 (quando
utilizado o nivel alto-20s).

A fim de se comprovar estatisticamente a significancia ou ndo dos fatores, conforme
discutido até o momento, ¢ determinar se os efeitos das interagdes entre os mesmos sao
significantes para a varidvel de resposta, a andlise da variancia dos dados foi realizada,

conforme pode ser visto na Tabela 4.23. Utilizou-se o nivel de significancia de 5%.

Tabela 4.23 - Ago DP600: ANOVA (em relagdo a média dos 1Qs) dos fatores controlaveis

Efeito da interac@o: conc. picral e tempo de ataque 0,39063
Tempo de ataque 0,01563
Erro 52,54012

0,390625  0,356870 0,553057 44,69
0,015625  0,014275 0,905396 9,46
8  1,094586

Fatores SQ GL MQ F p [%6]

Concentragao da solugdo de picral 8,91686 1 8,916860 8,146332 0,006352 99,36
Concentragdo da solugdo de mb de sodio 0,46316 1 0,463156  0,423133 0,518479 48,15
Efeito da interag@o: conc. picral e conc. mb sodio 0,00945 1 0,009452 0,008635 0,926349 7,37
Pré-ataque 5,50945 1 5,509452 5,033367 0,029514 97,05
Efeito da interago: conc. picral e pré-ataque 3,41223 1 3,412230  3,117371 0,083822 91,62
Efeito da interac@o: conc. mb sodio e pré-ataque 2,20853 1 2,208526  2,017682 0,161940 83,81
Efeito da interagdo: modo de sec. e tempo de ataque 1,46007 1 1,460069 1,333901 0,253830 74,62
Modo de secagem 0,18538 1 0,185378 0,169359 0,682514 31,75
Efeito da interag@o: conc. picral e modo de secagem 0,12056 1 0,120563 0,110145 0,741424 25,86
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e modo de secagem  1,08507 1 1,085069  0,991306 0,324416 67,56
Efeito da interagdo: pré-ataque e tempo de ataque 1,08507 1 1,085069  0,991306 0,324416 67,56
Efeito da interag@o: pré-ataque e modo de secagem 0,54186 1 0,541860  0,495036 0,485088 51,49
Efeito da interac@o: conc. mb sédio e tempo de ataque 2,12674 1 2,126736 1,942960 0,169767 83,02

1

1

4

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Assim, a analise de variancia para os IQs demonstra que os fatores que efetivamente
influenciam o desempenho do processo sdo: a concentracdo da solucdo de picral e o pré-

ataque, confirmando a avaliacao realizada anteriormente.
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A analise da razdo SN também foi realizada e o resultado é mostrado na Tabela 4.24 ¢

na Figura 4.64. A razao sinal-ruido utilizada foi a maior ¢ melhor.

Tabela 4.24 - Aco DP600: ANOVA (em relagdo a razdo sinal-ruido) dos fatores controldveis

Fatores SQ GL MQ F p [%6]
Concentragdo da solug@o de picral 182,8929 1 182,8929 10,47622 0,002194 99,78
Concentrag@o da solugdo de mb de sodio 0,0731 1 0,0731 0,00419 0,948678 5,13
Efeito da interag@o: conc. picral e conc. mb sodio 2,5559 1 2,5559 0,14640 0,703687 29,63
Pré-ataque 95,1352 1 95,1352 5,44940 0,023807 97,62
Efeito da interag@o: conc. picral e pré-ataque 53,7864 1 53,7864 3,08092 0,085596 91,44
Efeito da interacdo: conc. mb sodio e pré-ataque 30,3254 1 30,3254 1,73706  0,193768 80,62
Efeito da interacdo: modo de sec. e tempo de ataque 35,2058 1 35,2058 2,01661 0,162049 83,80
Modo de secagem 2,2036 1 2,2036 0,12622 0,723937 27,61
Efeito da interagdo: conc. picral e modo de secagem 1,2084 1 1,2084 0,06922 0,793608 20,64
Efeito da interagdo: conc. mb so6dio e modo de secagem 23,0131 1 23,0131 1,31821 0,256604 74,34
Efeito da interacdo: pré-ataque e tempo de ataque 17,6963 1 17,6963 1,01366  0,319077 68,09
Efeito da interag@o: pré-ataque e modo de secagem 11,4442 1 11,4442 0,65553 0422138 57,79
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque 25,6529 1 25,6529 1,46941 0,231371 76,86
Efeito da interacdo: conc. picral e tempo de ataque 3,6917 1 3,6917 0,21146 0,647698 35,23
Tempo de ataque 0,3446 1 0,3446 0,01974 0,888849 11,12

Erro 837,9797 48 17,4579

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)
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Figura 4.64 - Aco DP600: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores sobre a razdo SN —
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Fonte: Producédo do proprio autor (2016)
Como pode ser observado, tanto na analise da varidncia em relacdo a média quanto em

relacdo a razdo SN, o efeito da interagdo entre os fatores concentracdo da solucao de picral e
pré-ataque apresentou probabilidade de cerca de 91% de também possuir efeito significativo

para a variavel de resposta. Assim, a fim de investigar o papel do efeito da interagcdo entre os
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fatores concentracao da solugdo de picral e pré-ataque, o grafico apresentado na Figura 4.65

foi plotado.

Figura 4.65 - Aco DP600: Concentragdo da solucdo de picral x pré-ataque
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Concentragao da solugdo de picral

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Comprova-se que ha interacdo entre os fatores analisados apresentados na Figura 4.65.
O efeito da combinacao dos fatores concentragdo da solugcdo de picral e pré-ataque ndo €
meramente aditivo, ou seja, a escolha do nivel de um dos fatores reflete no efeito que o outro
possui na variavel de resposta.

Desse modo, mediante a Figura 4.65, nota-se que ao se realizar ataques quimicos com o
reagente de LePera do aco DP600, a concentragdo de picral no nivel 2 (4%) concomitante
com o ndo emprego de pré-ataque produzem melhores resultados, ou seja, o IQ médio do
processo aumenta, pois a variabilidade em torno da varidvel de resposta serd menor.

As imagens apresentadas na Figura 4.66 sdo resultados dos experimentos 9 (Figura
4.66a) e 11 (Figura 4.66b) e representam os casos destacados pelo circulo pontilhado na
Figura 4.65, nos quais a concentragdo da solucdo de picral encontra-se no nivel alto (2) e ha
variagdo do fator pré-ataque.

Pela observagdo das imagens da Figura 4.66 ¢ evidente a obtengdo de IQ médio maior
em experimentos cuja concentragdo da solugdo de picral foi utilizado no nivel 2, sem o uso do
pré-ataque, quando comparado a ensaios nos quais se manteve a concentracao da solugao de

picral, mas cujas amostras foram submetidas a pré-ataque.
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Figura 4.66 - Aco DP600: Relacao dos experimentos realizados e seus respectivos resultados.

Temperatura 151---25 | 251---40 | 151---25 | 251---40

Umidade relativa 30I---55 | 30I---55 | 551---90 | 551---90

picral m?t?b pre modo de sec | tempo | Varidvel Resposta (indice de qualidade)

sodio ataque

1 2% | 0,50% nao natural 10 1 2 1 2
2 | 2% |050% nao ar forgado 20 1 2 1 1
3 2% 1 0,50% | nital2%/t=2s natural 20 1 3 1 1
4 | 2% | 050% | nitaR%/t=2s | ar for¢ado 10 1 2 1 1
S 2% | 1% ndo natural 20 4 1 1 1
6 | 2% | 1% nao ar for¢ado 10 4 1 1 1
7 | 2% | 1% | nital%/t=2s natural 10 1 4 1 1
8 | 2% | 1% | nitaR%/t=2s | ar forcado 20 1 1 2 1
9 | 4% | 050% nao natural 20 3 3 2 0 4
10 [ 4% [ 0,50% ndo ar for¢ado 10 1 2 /1/ 2
11 | 4% [0,50% | nital2%/t=2s natural 10 2 2 / 1 ® 2
12 | 4% | 050% | nitalR%/t=2s | ar for¢ado 20 2 3 1 2
13 | 4% | 1% ndo natural 10 2 TR 2
14 | 4% | 1% ndo ar forgado | 20 2 IR 2
15 | 4% | 1% | nitaD%/=2s | natural 20 1 1/ | 1 |
16 | 4% | 1% | nitaR%/t=2s | ar for¢ado 10 1 A 1 1

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

A Figura 4.66a permite distinguir alguns contornos de graos das fases presentes no
material, no entanto, hd problemas em delimitar tonalidades em diferentes regides. Nao se

pode afirmar que todas as regides que apresentam tonalidades clara/bege podem ser
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classificadas como areas de martensitataustenita retida, pois as tonalidades apresentadas se
confundem com 4reas de tonalidade marrom clara. Areas que aparentam ter coloragdo azul
escura se confundem com regides de tons marrom.

Por outro lado, a Figura 4.66b retrata uma amostra que sofreu ataque por corrosio
seletiva de fases em grau insuficiente para delinear claramente todos os grios das fases
presentes, além de apresentar pontos que, possivelmente, sdo provenientes de secagem e/ou
oxidacao da superficie da amostra.

E notavel que os fatores concentragio da solugdo de picral e pré-ataque, de forma
isolada, tém papel importante na varidvel de resposta conforme discutido e mostrado na
Figura 4.61, mas a partir das Figuras 4.65 e 4.66 observa-se que a combinagdo entre esses
dois fatores também pode alterar o IQ médio atribuido aos experimentos.

Ao se analisar a Figura 4.66, observa-se que além dos fatores concentracdo da solugdo
de picral e pré-ataque, o fator tempo de ataque também se diferencia entre os experimentos
analisados. Este fator de maneira isolada nao deve influir para a alteragao do IQ médio de 2 a
4. Mas a combinacdo entre o pré-ataque e o tempo de ataque podem ter algum efeito sobre a
variavel de resposta. Dessa forma, foi plotada a curva da Figura 4.67 a fim de averiguar o

nivel desse efeito.

Figura 4.67 - Aco DP600: Pré-ataque x tempo de secagem

Pré-ataque
x tempo de ataque

=
o

9

8
= 7
B 6 =@==tempo: 10s
3 s
(=] 9 == tempo:20s
AT 4
N
2

3 \

2

1

0 |

1 2

Pré-ataque

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Nota-se que apesar da interacdo entre os fatores pré-ataque e tempo de ataque existir,
Figura 4.67, a influéncia sobre a razdo SN nao ¢ significante quando comparado a apresentada

na Figura 4.65. Mas compreende-se que esta interacao influencia nos resultados obtidos e
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mostrados na Figura 4.66. Quando ¢ realizado o pré-ataque obtém-se melhores resultados com
o tempo no nivel 1 (10s), entretanto, quando o pré-ataque nao ¢ realizado, maior razao SN ¢
obtida quando o tempo associado encontra-se no nivel 2 (20s).

De maneira similar, as Tabelas 4.23 e 4.24 mostram que os fatores concentragdo da
solugdo de metabissulfito de s6dio e tempo de ataque, apesar de ndo terem elevada
probabilidade de possuirem relevancia consideravel para o processo, quando associados entre
si ou quando o parametro concentracdo da solucdo de metabissulfito de sdédio ¢ combinado
com o fator pré-ataque, a probabilidade de impactarem o processo aumenta.

Com base nas discussdes a porcentagem de contribuicao dos fatores e suas combinagdes

foi calculada e pode ser vista na Tabela 4.25.

Tabela 4.25 - Agco DP600: Porcentagem de contribuicao

Porcentagem de

FEITBITES contribuicéo [%]
Concentragdo da solucdo de picral 31,15
Concentragdo da solugdo de mb de sodio 1,62
Efeito da interagdo: conc. picral e conc. mb sodio 0,03
Pré-ataque 19,25
Efeito da interacdo: conc. picral e pré-ataque 11,92
Efeito da interagdo: conc. mb soédio e pré-ataque 7,72
Efeito da intera¢do: modo de sec. e tempo de ataque 5,10
Modo de secagem 0,65
Efeito da interag@o: conc. picral e modo de secagem 0,42
Efeito da interacdo: conc. mb sodio e modo de secagem 3,79
Efeito da interagdo: pré-ataque e tempo de ataque 3,79
Efeito da interagdo: pré-ataque ¢ modo de secagem 1,89
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque 7,43
Efeito da interagdo: conc. picral e tempo de ataque 1,36
Tempo de ataque 0,05
Erro 3,82

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

A contribuicdo dos fatores analisados (concentragdo da solugdo de picral, pré-ataque e
interagdo entre esses dois fatores), conforme esperado, se destaca em relacdo aos outros.
Demais fatores, apesar da baixa porcentagem de contribui¢do, quando associados podem
influenciar a variavel de resposta, ou seja, alterar o IQ da imagem obtida nos experimentos,
pois ataques quimicos por deposicdo quimica sdo sensiveis até a pequenas alteracdes no
processo. Até mesmo efeitos de interagdes que apresentam menor porcentagem de
contribuicdo possui influéncia na varidvel de resposta, como pode ser observado no caso

exposto na Figura 4.68.



Figura 4.68 - Ago DP600: Imagens dos experimentos 13 ¢ 14

Temperatura 151---25 | 251---40 | 151---25 | 251---40
Umidade relativa 301---55 | 301---55 | 55I---90 | 55I---90
picral m?te,lb pre modo de sec | tempo | Variavel Resposta (indice de qualidade)
sodio ataque
1 2% | 0,50% nao natural 10 1 2 1 2
2 2% | 0,50% nao ar forcado 20 1 2 1 1
3 2% | 0,50% | nital2%/t=2s natural 20 1 3 1 1
4 2% | 0,50% | nital2%/t=2s ar for¢ado 10 1 2 1 1 _
5 2% 1% nao natural 20 4 1 1 1 "
6 2% 1% nao ar for¢ado 10 4 1 1 1
7 2% 1% nital2%/t=2s natural 10 1 4 1 1
8 2% 1% nital2%/t=2s ar forgado 20 1 1 2 1
9 4% | 0,50% ndo natural 20 3 3 2 4
10 | 4% | 0,50% nao ar forgado 10 1 2 1 2
11 | 4% | 0,50% | nital2%/t=2s natural 10 2 2 1 2
12 | 4% | 0,50% | nital2%/t=2s ar forcado 20 2 3 1 2
13 | 4% 1% ndo natural 10 Q2 4 5 2
14 | 4% | 1% nio ar forcado [ 20 | 2 4% s 9| 2
15 | 4% 1% nital2%/t=2s natural 20 1 1 1 1
16 | 4% 1% nital2%/t=2s ar forcado 10 1 4 1 —_! 1
i
@
Fonte: Produgdo do proprio autor (2016) 1
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O experimento considerado ideal (1, 2, 4; 8; 15;), ou seja, o que deve apresentar valor
de 1Q médio elevado de acordo com a Figura 4.61, ndo consta no arranjo ortogonal adotado
para a realizacdo dos experimentos, Quadro 4.6, pois a matriz utilizada ¢ fracionada. Nota-se,
entretanto, que os experimentos 13 contemplam parcialmente a combinag¢do de fatores e
niveis mencionada, excetuando o fator 15 (tempo de ataque), Figura 4.68.

Como discutido anteriormente, o fator tempo de ataque ocasionou uma alteragdo do IQ
médio de 1,86 (nivel 1) para 1,89 (nivel 2), aumento de apenas 1,61% e possui porcentagem
de contribuic¢ao de 0,05%, portanto, supds-se que ao se considerar apenas fatores principais, o
experimento 13 possa representar a condi¢do considerada "ideal". De fato, ao se analisar a
Figura 4.66 pode-se notar que o IQ médio atribuido aos experimentos 13 variam de 2 a 5, o
que confirma que a condicdo "ideal" foi obtida por meio de combinacdo de parametros
adotada para a realizagdo de um dos experimentos 13.

Ademais, ao se observar os 1Qs médios obtidos nos experimentos realizados, Figura
4.68, constatou-se que os resultados dos experimentos 14 sdo similares aos obtidos nos
experimentos 13, apesar desses ensaios diferirem quanto aos niveis dos fatores modo de
secagem e tempo de ataque empregados. Em vista desta constatacdo, é coerente supor que
esses fatores apesar de terem porcentagem de contribuig¢do baixa (0,65% e 0,05%,
respectivamente), quando combinados entre si e/ou com os demais fatores, resultam em
alteracdo do IQ. No caso citado, o resultado ¢ a obtengdo de indices de qualidade das imagens
semelhantes, mesmo tendo sido empregados niveis de fatores distintos.

Além dos fatores controlaveis, nota-se que os fatores denominados de ruidos ou nao
controladveis (temperatura ¢ umidade relativa) também interferem no processo, como
observado na Figura 4.68. Ao se manter todas as varidveis ditas controlaveis em um mesmo
nivel e se alterar apenas os ruidos, nota-se que os 1Qs dos experimentos variam. Nao se pode
afirmar que apenas a umidade relativa influencia no resultado, pois ao se manter este fator no
nivel 2, por exemplo, os resultados variam. O mesmo ocorre com o fator temperatura.
Visando compreender como estes fatores afetam a variavel de resposta, o estudo estatistico

dos mesmos foi realizado e o resultado ¢ apresentado na Figura 4.69 e Tabela 4.26.
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Figura 4.69 - A¢o DP600: Grafico dos efeitos dos fatores nao controlaveis sobre a média do
indice de qualidade (IQ) — Arranjo Externo
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Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

De acordo com a Figura 4.69, os IQ tendem a ser maiores quando a umidade relativa
encontra-se no nivel 1 (umidade relativa: 30+55%) e a temperatura, no nivel 2 (25 +40°C).
Ao se estimar a porcentagem de contribuicao dessas duas varidveis, o fator temperatura

ndo se mostrou tao relevante quanto a umidade, Tabela 4.26.

Tabela 4.26 - A¢o DP600: ANOVA (em relagdo a média dos IQs) dos fatores nao
controlaveis

[%] Porcentagem de

Fatores SQ GL MQ F p contribuicao
Umidade relativa  4,51563 1 4515625  3,768580  0,056847 94,32 55,22%
Temperatura 2,46316 1 2463156  2,055662  0,156748 84,33 30,12%
Erro 73,09201 61 1,198230 14,65%

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

Ao se observar as Figuras 4.68 ¢ 4.69 e analisar a Tabela 4.26 constata-se que os
maiores 1Qs médios obtidos (5) foram quando o fator temperatura encontra-se no nivel baixo
(1) e a umidade relativa no nivel alto (2), resultado que sugere que, para o ago DP600, os
fatores ndo controlaveis ndo possuem elevada influéncia quando considerados de maneira
isolada. A influéncia desses fatores deve ser maior quando considerados de maneira

combinada entre si, ou provavelmente, quando associados a fatores controlaveis.
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4.3.4 Aco CP800
O resultado da analise qualitativa obtido para o ago CP800, Quadro 4.7, foi utilizado

para se realizar a andlise quantitativa do material. O software Statistica foi empregado com o

intuito de calcular o efeito médio dos fatores em relacdo a média dos indices de qualidade

(IQ), conforme consta na Figura 4.70.
Figura 4.70 - A¢o CP800: Grafico dos efeitos e interagdes dos fatores controlaveis sobre a

média do indice de qualidade (IQ) — Arranjo Interno
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Fonte: Producdo do proprio autor (2016)
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De acordo com a analise realizada, se fosse considerado apenas os fatores principais de
entrada, o melhor ajuste para o processo de ataque quimico do ago CP800 utilizando o
reagente LePera seria:

e concentracdo da solucdo de picral: nivel (2), ou seja, 4%

e concentracdo da solucdo de metabissulfito de sddio: nivel (2), ou seja, 1%;
e pré-ataque: nivel (1), ou seja, sem pré-ataque;

e modo de secagem: nivel (1), ou seja, modo natural;

e tempo de ataque: modo (2), ou seja 25s.

Sendo os efeitos médios dos fatores listados na Tabela 4.27.

Tabela 4.27 - Ago CP800: Efeito médio dos fatores. Experimento B.

Concentracdo da Concentragdo da . Tempo de
~ . ~ oy Pré-ataque Modo de secagem
solugdo de picral | solugdo de mb sddio ataque
Material
2% 4% 0,5% 1% ndo | sim | natural | ar for¢ado 15s 25s
CP 1,74 2,07 1,71 2,10 2,10 | 1,71 2,08 1,73 1,63 2,18

Fonte: Producdo do préprio autor (2016)

Como observado na Figura 4.70 e Tabela 4.27, a variavel tempo de ataque se destaca
entre os demais fatores de entrada. De maneira distinta ao ocorrido nos resultados dos agos
TRIP800 e DP600, as combinacdes entre os fatores concentragdo da solucao de picral e pré-
ataque e, entre o modo de secagem e tempo de ataque se destacam ante as demais varidveis
principais. Devido a este fato, a analise isolada de um tnico fator se torna mais dificil, como
podera ser observado na analise realizada.

A primeira variavel a ser estudada com o auxilio das imagens contidas na Figura 4.71
foi o tempo de ataque.

A Figura 4.71a, que representa o experimento 10, foi atribuido um IQ igual a 2, pois na
imagem ¢ possivel verificar a ocorréncia de ataque quimico corrosivo € mesmo a existéncia
de pontos com tonalidade azul (possivelmente devido a deposi¢do de filme de reagente). O
experimento 9 esta representado na Figura 4.71b, na qual € possivel distinguir os contornos de
graos do material e deposicao de filme de reagente de tonalidade azul, evidenciando a matriz
ferritica do material, areas claras/brancas que indicam a fase martensita+austenita retida se
confundem com regides nas quais os tons de azul sdo mais claros, da mesma forma que os

tons de marrom se confundem com os tons de azul mais escuros.
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Figura 4.71 - Aco CP800: Condicdes de ataque: LePera (picral 4%; mb sodio 0,50%), sem
pré-ataque, temperatura:25 1 40°C

a) I: 2

secagem: ar forcado secagem: natural
tempo: 15s tempo: 25s

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

A Figura 4.71b apresenta IQ médio maior quando comparado a Figura 4.71a, conforme
esperado, visto que o tempo de ataque no nivel 2 (25s) resulta em IQ mais elevado de acordo
com a analise mostrada na Figura 4.70. Ainda de acordo com a Figura 4.70, o fator modo de
secagem altera o IQ médio de 2,08 (nivel 1 - secagem natural) a 1,73 (nivel 2 - secagem com
ar for¢ado), além da combinagdo entre esses fatores (tempo de ataque e modo de secagem)
também ter se destacado. Dessa forma, ndo se pode afirmar que a diferenca entre a qualidade
das imagens analisadas ¢ proveniente do fator tempo de ataque, tampouco que este fator

possui a maior porcentagem de contribui¢ao para o resultado apresentado.

Os fatores pré-ataque e metabissulfito de sodio possuem curvas similares, Figura 4.70.
A fim de avaliar a influéncia da concentracao da solu¢do de metabissulfito de sodio, os

experimentos 12 e 15 foram analisados, Figura 4.72.

Os experimentos 12 e 15 foram realizados com concentracio da solucdo de
metabissulfito de sédio de 0,5% e 1,0%, respectivamente. Sendo que os IQs médios obtidos
nos experimentos 15 foram, em geral, maiores que os dos experimentos 12, o que ilustra a
informacao fornecida pela Figura 4.70. Além desse fator, os experimentos diferem entre si
pela variacdo do fator modo de secagem. De acordo com a andlise dos efeitos médios dos
fatores, 0 modo de secagem natural (nivel 1) resulta em IQs maiores. O efeito da combinagao
dos dois fatores (concentragdo da solucdo de metabissulfito de sdédio ¢ modo de secagem)
apresenta uma alteragdo no 1Q médio da variavel de resposta similar ao do fator modo de

secagem.



Figura 4.72 - A¢o CP800: Imagens dos experimentos 12 e 15
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Temperatura 151---25 | 251---40 | 151---25 | 251---40

Umidade relativa | 30I---55 | 30I---55 | 551---90 | 55I1---90

picral metz'lb pre HEIDE tempo | Variavel Resposta (indice de qualidade)

sodio ataque sec
1 2% 0,50% nao natural 15 2 1 1 2
2 2% 0,50% nio ar forcado | 25 5 1 1 1
3 2% 0,50% | nital2%/t=2s | natural 25 1 1 1 1
4 | 2% | 050% | nital2%/t=2s | ar forcado | 15 1 2 1 1
5 2% 1% nio natural 25 4 1 2 5
6 | 2% 1% nio ar forcado | 15 4 1 1 3
7 | 2% 1% nital2%/t=2s | natural 15 1 3 1 1
8 | 2% 1% nital2%/t=2s | ar for¢ado | 25 1 1 2 1
9 4% 0,50% nao natural 25 1 3 2 4
10 | 4% 0,50% nao ar forcado | 15 1 2 1 2
11 | 4% | 050% [ nital2%/t=2s | natural 15 1 1 1 2
12 | 4% | 050% | nital2%/t=2s | ar forgado | 25 2 2 1 o3
13 | 4% 1% nao natural 15 1 2 3 2
14 | 4% 1% nao ar forcado | 25 1 2 1 3
15 | 4% 1% nital2%/t=2s | natural 25 1 4 4 5@

16 | 4% 1% nital2%/t=2s | ar forcado | 15 1 1 2 2

Fonte: Producéo do proprio autor (2016)
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Entdo, com o intuito de ampliar a discussao, a analise da varidncia em relacdo a média

dos 1Qs, Tabela 4.28, ¢ a porcentagem de contribui¢do de cada fator e suas combinagdes,

Tabela 4.29, foi estimada.

Tabela 4.28 - Aco CP800: ANOVA (em relacdo a média dos 1Qs) dos fatores controlaveis

Fatores SQ GL MQ F p [%6]
Concentragdo da solugao de picral 1,81501 1 1,815008 1,649641 0,205172 79,48
Concentragdo da solu¢ao de mb de sodio 2,46316 1 2,463156 2,238735 0,141138 85,89
Efeito da interago: conc. picral e conc. mb sodio 0,29340 1 0,293403 0,266671 0,607945 39,21
Pré-ataque 2,46316 1 2,463156 2,238735 0,141138 85,89
Efeito da interacdo: conc. picral e pré-ataque 4,87674 1 4,876736 4,432412 0,040521 95,95
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e pré-ataque 0,58353 1 0,583526  0,530361 0,469993 53,00
Efeito da interagdo: modo de sec. e tempo de ataque 3,51563 1 3,515625 3,195313 0,080164 91,98
Modo de secagem 1,89063 1 1,890625 1,718368 0,196140 80,39
Efeito da interag@o: conc. picral e modo de secagem 0,86593 1 0,865934 0,787038 0,379421 62,06
Efeito da interag@o: conc. mb sddio e modo de secagem 2,04649 1 2,046489 1,860032 0,178983 82,10
Efeito da interacdo: pré-ataque e tempo de ataque 0,05575 1 0,055748 0,050669 0,822859 17,71
Efeito da interag@o: pré-ataque e modo de secagem 0,04340 1 0,043403 0,039448 0,843402 15,66
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque 0,01563 1 0,015625 0,014201 0,905638 9,44
Efeito da interagd@o: conc. picral e tempo de ataque 2,29186 1 2,291860 2,083046 0,155438 84,46
Tempo de ataque 4,75482 1 4,754823  4,321606 0,042999 95,70
Erro 52,81173 48 1,100244 79,48

Fonte: Producédo do proprio autor (2016)

De acordo com os resultados da andlise da variancia (ANOVA), hd probabilidade

superior a 95% que o fator tempo de ataque tenha significancia para a variavel de resposta. A

combinagdo entre a concentragdo da solucdo de picral e pré-ataque também pode ser

considerada relevante para o processo. Ademais, a combinacdo entre o0 modo de secagem e o

tempo de ataque possui possibilidade superior a 91% e ter impacto sob o resultado.

Com base nessa analise, avalia-se que a alteracdo do 1Q apresentado na Figura 4.71 nao

se deve unicamente a um unico fator, mas, principalmente, a alteracao do nivel do tempo de

ataque (porcentagem de contribui¢do de cerca de 16%), aos efeitos das interagdes, sobretudo,

entre a concentracdo de picral e pré-ataque, além, da combinagdo do modo de secagem e

tempo de ataque, entre outras porcentagens de contribui¢des menores, conforme mostra a

Tabela 4.29.



Tabela 4.29 - Ago CP800: Porcentagem de contribui¢ao
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Fatores

Porcentagem de
contribuicéo [%0]

Concentragdo da solucdo de picral
Concentracdo da solugdo de mb de sodio
Efeito da interagdo: conc. picral e conc. mb sodio
Pré-ataque
Efeito da interagdo: conc. picral e pré-ataque
Efeito da interagdo: conc. mb sédio e pré-ataque
Efeito da interagdo: modo de sec. e tempo de ataque
Modo de secagem
Efeito da interagdo: conc. picral e modo de secagem
Efeito da interag@o: conc. mb sddio e modo de secagem
Efeito da interagdo: pré-ataque e tempo de ataque
Efeito da interagdo: pré-ataque ¢ modo de secagem
Efeito da interagdo: conc. mb sodio e tempo de ataque
Efeito da interagdo: conc. picral e tempo de ataque
Tempo de ataque
Erro

6,24
8,47
1,01
8,47

16,77
2,01

12,09
6,50
2,98
7,04
0,19
0,15
0,05
7,88

16,35
3,78

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

A fim de compreender e verificar se hd ou ndo interagdo entre os fatores concentracao

da solugdo de picral e pré-ataque e, entre 0 modo de secagem e tempo de ataque, os graficos

das Figuras 4.73 e 4.74 foram plotados.

De acordo com os graficos das Figuras 4.72 e 4.73 ha interagdo entre os fatores contidos

nas curvas analisadas.

Figura 4.73 — Ago CP800: Concentracao da solucdo de picral x pré-ataque

X pré-ataque

[y
o

Concentrac¢ao da solugao de picral

5,63
5,11
=== sem pré-ataque

Razdo SN [dB]

== pré-ataque: nital

N W A~ 1O N 0 O

Concentragao da solugao de picral

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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A fim de se obter a menor variabilidade no processo estudado, pela interpretacao da
Figura 4.73, o melhor ajuste entre os fatores concentracdo da solucdo de picral e pré-ataque
seria utilizar a solucdo de picral 4% e realizar o pré-ataque no material. Entretanto, como se
observa no grafico, o melhor resultado ¢ obtido quando a concentragdo da solugdo de picral
encontra-se no nivel 2 (4%), nesse caso, a diferenca entre a razdo SN quando se realiza ou ndo
o pré-ataque € baixa. E ao se observar o grafico, nota-se que ao se optar pela nao realizagao
do pré-ataque, a razdo SN pouco se altera. Dessa forma, a influéncia de outros fatores podera
se sobrepor a essa interagdo, ou seja, pode-se obter imagens com IQ médio elevado ao se
manter a concentragdo da solugdo de picral no nivel 2 independentemente da realiza¢dao ou
nao do pré-ataque ou nao realizar o pré-ataque e optar por qualquer uma das concentragdes da
solugdo de picral (2% ou 4%).

Andlise similar foi realizada para melhor compreender a combinacdo entre os fatores
modo de secagem e tempo de ataque. Com base na Figura 4.74, verifica-se que a fim de
diminuir a variabilidade do processo, deve-se atacar a amostra por 25s (fator tempo de ataque
no nivel 2) e secar a amostra de maneira natural (apds o ataque quimico e interrupg¢do do
mesmo, manter a amostra secar naturalmente, sem ar for¢cado). Nota-se que ao realizar a
secagem com ar for¢cado, o tempo de ataque a qual a amostra foi submetida ndo altera de

modo consideravel a razdo SN.

Figura 4.74 — Ago CP800: Modo de secagem x tempo de ataque

Modo de secagem
x tempo de ataque

=
o

\ === tempo: 15s
\ 3,78 == tempo:25s

3,13 S 3,71

Razdo SN [dB]
o - N w D w [e)} ~ o] (e}

Modo de secagem

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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Além dos fatores controlaveis, observa-se que os ruidos (temperatura e umidade
relativa) também podem influenciar a varidvel de resposta. Comprova-se esse quesito, ao se
observar, por exemplo, os experimentos 15. Os IQs médios desses experimentos variam entre
1,4 e 5, sendo que os ruidos s@o os unicos fatores que diferem nos mencionados. Fato que
justifica a escolha dos mesmos como fatores ndo controlaveis a serem analisados. Desse
modo, o estudo estatistico dos parametros citados foi realizado e o resultado ¢ exibido na

Tabela 4.30 e Figura 4.75.

Tabela 4.30 — Ag¢o CP800: ANOVA (em relagdo a média dos IQs) dos fatores nao
controlaveis

[%] Porcentagem de

Fatores SQ GL MQ F p contribuicio
Umidade relativa 0,18538 1 0,185378  0,144402  0,705263 29,47 4,93%
Temperatura 2,29186 1 2,291860 1,785265 0,186467 81,35 60,94%
Erro 78,30961 61 1,283764 34,13%

Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)

Figura 4.75 - Ago CP800: Grafico dos efeitos dos fatores ndo controlaveis sobre a média do
indice de qualidade (IQ) — Arranjo Externo
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Fonte: Produgdo do proprio autor (2016)
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6 CONCLUSOES

Considera-se que o método adotado neste trabalho para determinar o nimero de
imagens necessarias a serem obtidas em cada experimento para posterior realizagdo da anélise
de dados foi satisfatdria, visto que, analises prévias demonstraram que a partir de 20 campos
distintos ha baixa variacdo da fracdo volumétrica da fase analisada, independentemente do
nimero de campos utilizados para se realizar a estimativa.

O processo de ataque quimico corrosivo utilizando o reagente nital foi analisado
visando comprovar estatisticamente resultados que sao amplamente conhecidos, ou seja, quais
sdo os fatores e possiveis interagdes entre 0os mesmos que maximizam o grau de ataque dos
materiais em estudo, a fim de melhor administra-los durante o processo. Para tanto, a variavel
de resposta escolhida foi a fragdo volumétrica da fase escura (martensita+bainita) presente no
material ap6s realizagdo do ataque quimico. Desse modo, concluiu-se que:

a) Os fatores que tém significancia no processo (probabilidade igual ou superior a 95%
de impactar a varidvel de resposta) de ataque dos acos estudados, quando ¢ considerada a
maximizag¢do do grau de ataque sdo:

a;) Ago TRIP800: concentragdo da solucdo de nital (2% e 3%), modo de ataque
(imersao e esfregamento), tempo de ataque e interagdo entre a concentragao da
solu¢do de nital e modo de ataque.

ay) Ago DP600: concentracdo da solugcdo de nital, modo de ataque, tempo de
ataque, modo de limpeza (dgua ou lugdo de dgua com bicarbonato de sédio) e
interacao entre modo e tempo de ataque.

a3) Aco CP800: concentracdo da solu¢do de nital, modo de ataque e modo de
limpeza.

b) O fator modo de limpeza quando ajustado no nivel 2 (solugdo de agua com
bicarbonato de so6dio), diferente do esperado, se mostrou relevante principalmente para os
experimentos com os acos DP600 e CP800.

c) Além de possibilitar identificar os fatores e respectivos niveis que mais possuem
influéncia sobre a variavel de resposta, os resultados obtidos permitem o ajuste dos niveis dos
fatores de forma a se obter o resultado esperado, como por exemplo: imagens que
caracterizem o material analisado.

Em relac¢do aos experimentos envolvendo o reagente LePera, o objetivo foi "mensurar”

o impacto das varidveis na variavel de resposta, visto que ao ter se considerado 5 fatores e as
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combinagdes possiveis entre as mesmas ha um numero elevado de variaveis. Entretanto, nao
se buscou explicar o porqué de cada fator influir de uma determinada maneira, ou mesmo,
justificar o porqué determinadas interagcdes entre variaveis possuirem impacto no processo,
devido a extensdo que tal estudo teria, sendo, portanto, uma sugestdo para realizacdo de
trabalhos futuros. Assim, apos analise concluiu-se que:

a) A utilizagdo do Indice de Qualidade (IQ) para analise qualitativa dos dados se
mostrou eficiente e eficaz para a finalidade para a qual foi proposta.

b) Dentre as varidveis analisadas, as que possuem probabilidade superior a 95% de
influenciar o desempenho do processo sdo:

b;) Ago TRIP800: concentracdo da solucdo de picral (porcentagem de
contribuicdo: 20,95%) e a interacdo entre a concentracdo da solugdo de picral e
modo de secagem (porcentagem de contribui¢do: 27,49%). A variavel modo de
secagem, apesar de ndo ter apresentado significincia de acordo com a
ANOVA, possui porcentagem de contribui¢do de 19,66%.

b)) Aco DP600: concentracdo da solugdo de picral (porcentagem de
contribuicdo: 31,15%) e pré-ataque (porcentagem de contribui¢do: 19,25%). A
interagdo entre a concentragdo da solugdo de picral e pré-ataque apresentou
porcentagem de contribuicao de cerca de 12%.

bs) Aco CP800: interacdo entre a concentracdo da solucdo de picral e pré-
ataque (porcentagem de contribuigdo: 16,77%) e tempo de ataque
(porcentagem de contribuicdo: 16,35%). A intera¢do entre o modo de secagem
e tempo de ataque apresentou porcentagem de contribui¢do de cerca de 12%.

c) Devido a sensibilidade do processo de ataque quimico com o reagente LePera,
mesmo tendo a varidvel (fator de entrada ou combinacdo entre fatores) apresentado
porcentagem de contribuicdo baixa (10% ou menos), a alteracdo do nivel da mesma, afeta a
variavel de processo.

d) apesar dos fatores ruidos (temperatura e umidade relativa) ndo terem apresentado
probabilidade superior a 95% de influenciar o desempenho do processo, comprovou-se que
estas variaveis possuem elevada influéncia no processo de ataque quimico utilizando o
reagente LePera. O fator umidade relativa apresentou maior impacto nos experimentos
envolvendo os agos TRIP800 e DP600, enquanto, o fator temperatura teve mais influéncia nos
ataques quimicos do ago CP800.

O emprego do método de Taguchi neste estudo otimizou a realizagdo dos experimentos

e possibilitou a realizacdo da analise estatistica dos dados obtidos.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a) Realizar estudo envolvendo o processo de ataque corrosivo buscando, ao invés de
maximizar a varidvel de resposta, as condigdes "ideais" de ataque (IQ5) para diferentes
materiais.

b) Propor uma escala para a classificagdo de imagens obtidas pelo processo de ataque
COITOS1VO.

¢) Comparar os resultados obtidos em ambos os processos de ataques quimicos com classes
distintas dos mesmos materiais, ou seja, expandir o estudo realizado.

d) Incluir diferentes fatores e niveis em ambos os processos de ataque quimico.

e) Realizar estudo para validagdo da escala (indice de qualidade) sugerida neste trabalho,
envolvendo nao somente os agos TRIP800, CP800 e DP600, mas outras classes de materiais e
reagentes.

f) Estudar a cinética das reagdes envolvidas nos processos de ataques com reagentes

coloridos.
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