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FUKUGAUCHI, C. S. Metodologia para caracterizacdo metalografica de aco
TRIP por microscopia oOptica. 2010. 122 f. Dissertagédo (Mestrado em Engenharia
Mecénica) — Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade

Estadual Paulista, Guaratingueta, 2010.

RESUMO

Dentre os materiais desenvolvidos para atender as diversas exigéncias do setor
produtivo industrial, especialmente a industria automobilistica, destaca-se 0 ago
multifasico, com uma gama de aplicacdes que sdo exploradas pela utilizacdo desses
acos com efeito TRIP (Plasticidade Induzida por Transformacéo). Quanto ao aspecto
microestrutural, estes acos consistem de uma matriz ferritica continua com disperséo
de segunda fase de outros constituintes, como a bainita, a martensita e a austenita
retida. Os significativos efeitos da microestrutura, nas propriedades dos materiais,
fazem da investigagdo microestrutural uma importante ferramenta para entendimento e
aperfeicoamento de suas propriedades. Neste contexto, a proposta deste trabalho foi
desenvolver um procedimento metalografico adequado para caracterizacdo
microestrutural de um a¢o TRIP, via microscopia optica. Para tanto, foram avaliados
0s principais parametros utilizados na preparacdo metalografica (modo de ataque,
modo de secagem, tempo de exposicdo, pré-ataque, concentracdo dos reagentes). Foi
utilizado o reagente de LePera, com variages de concentracdo e proporcdo de seus
componentes. Através dos diferentes procedimentos metalograficos concluiu-se que
dentre os métodos de ataque analisados (esfregamento e imersdo), o ataque por
imersao apresentou melhor nitidez e contraste quando comparada as amostras atacadas
por esfregamento. Quanto ao modo de secagem, O processo que Se mostrou mais
eficiente foi o modo de secagem natural. As amostras atacadas com o reagente de

LePera sem prévio pré-ataque apresentaram bons resultados.

PALAVRAS-CHAVE: Caracterizacdo microestrutural. Metalografia colorida. Aco
TRIP.



FUKUGAUCHI, C. S. Methodology for metallographic characterization of
multiphase steel by optical microscopy. 2010. 122 f. Dissertacdo (Mestrado em
Engenharia Mecénica) — Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta,

Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2010.

ABSTRACT

Amongst the materials developed to attend the diverse requirements of the industrial
sector, especially the automobile industry, the multiphase steel is distinguished, with a
variety of applications that are explored by the use of these steel with TRIP
(Transformation Induced Plasticity) effect. Regarding the microstructural aspect, these
steel consist of a continuous ferritic matrix with a second phase dispersion of others
constituents, such as the bainite, the martensite and the retained austenite. The
significant effects of the microstructure, in the properties of the materials, make the
microstructural inquiry a necessity for the understanding and the improving of its
properties. In this context, the proposal of this study was to develop an adequate
metallographic procedure for microstructural characterization of TRIP steel, using the
optical microscopy. The main parameters used in the metallographic preparation had
been evaluated (etching and drying mode, time of exposition, pre etching, and
concentration of the reagents). It was used the reagent of LePera, with variations of
concentration and proportion of its components. Through different metallographic
procedures one concluded that among the methods of attack were examined, the
etching for immersion had got the best results. As for dry mode, the process more
efficient was the method of natural drying. Samples etched with LePera’s reagent

without pre etching presented good results.

KEYWORDS: Microstructural characterization. Color tint etching. TRIP steel.
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1 INTRODUCAO

O aco é um dos principais materiais com fins estruturais utilizados na industria
automobilistica, devido a sua boa conformabilidade, versatilidade de propriedades
mecanicas e relativo baixo custo. No entanto, o volume de aco empregado nos
automoveis tem diminuido ao longo das Ultimas décadas, em parte devido a
concorréncia de materiais como aluminio e magnésio, e em parte devido a melhorias
na resisténcia e na conformabilidade dos acos destinados a inddstria automobilistica,
com consequente reducdo de peso (YUE et al, 2005; CAZES; RONIN, 2002;
BABBIT, 2006; RODRIGUEZ-MARTINEZ et al, 2010).

O principal objetivo do setor automobilistico, nos ultimos anos, tem sido a
reducdo do peso dos veiculos de modo a diminuir 0 consumo de combustivel e a
emissdo de gases que contribuem para o efeito estufa. A seguranca e a resisténcia ao
impacto também sdo requisitos que fazem parte do novo conceito de veiculo a ser
desenvolvido nos proximos anos (LIU et al, 2009; ANDRADE et al, 2002; WANG;
CHEN; LU, 2005; CABALLERO et al, 2009; DINI et al, 2009; HU; ZHU; MENG,
2010).

De acordo como o World Steel Association — Worldsteel (2010) e Zuidema et al
(2001), estes objetivos estdo sendo atingidos com uma combinagdo de uma filosofia
inovadora e processamento de materiais avancados, em grande parte, resultados dos
projetos Ultra Light Steel Auto Body (ULSAB), Ultra Light Steel Auto Closures
(ULSAC), Ultra Light Steel Auto Suspension (ULSAS) e o Ultralight Steel Auto
Body - Advanced Vehicle Concepts (ULSAB-AVC).

Dentre esses materiais, 0s agos convencionais de alta resisténcia (High Strength
Steels - HSS) tém apresentado caracteristicas para atender a essas demandas do setor,
e consequentemente, foram o0s materiais que apresentaram 0 maior crescimento na
fabricacdo de estruturas de veiculos na década de 90. Além disso, a evolugédo
tecnoldgica na industria siderdrgica tem produzido novos tipos de materiais que
proporcionam uma notavel combinacéo de conformabilidade, resisténcia, ductilidade,
durabilidade, taxa de deformacédo e encruamento. Esses materiais fazem parte de uma

nova série de acos avancados de alta resisténcia (Advanced High Strength Steel -
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AHSS) que continuardo a atender a essas demandas da industria automotiva (SHAW;
ZUIDEMA, 2001; FLAXA; SHAW, 2002; NASSER et al, 2010; UTHAISANGSUK;
PRAHL,; BLECK, 2009).

Quadro 1.1- Designagdo e classificagdo dos a¢os convencionais e avancados de alta resisténcia (Worldsteel,
2010)

. ~ Designacao —
Designagao —
Acos convencionais Acos avanados de
¢ L Classificacao alta resisténcia Classificacao
de alta resisténcia (AHSS):
(HSS) ’
Mild Doces (Mild) DP Bifasicos (Dual-Phase)

Intersticios livres

IF (Interstitial-free) SF Bainiticos (Stretch Flangeable)

Endureciveis apds pintura Plasticidade Induzida por

BH (Bake-Hardenable) TRIP Transformag&o (TRIP)
Carbono- Manganés
CMn (Carbon-Manganese) CP Fase Complexa (Complex Phase)
Alta resisténcia e baixa liga . .
HSLA (High Strength Low Alloy) Mart Martensiticos (Martensite)
IS Isotrpicos (Isotropic) MnB Endureciveis por Manganés e Boro

(Hardenable Manganese Boro)

A principal diferenca entre 0s agos convencionais de alta resisténcia e 0s acos
avancados de alta resisténcia, citados no Quadro 1.1, encontram-se em suas
microestruturas. Os acos da série AHSS possuem microestruturas multifasicas,
contendo ferrita e diferentes por¢Ges de martensita, bainita e/ou austenita retida em
quantidades suficientes para produzir propriedades mecénicas Unicas. Os acos da série
HSS, como os acos IF, tém resisténcia e alongamento mais baixos, como pode ser
observado na Figura 1.1, devido principalmente as suas microestruturas ferriticas
(GAIJDA,; LIS, 2008; Worldsteel, 2010; KUZIAK; KAWALLA; WAENGLER, 2008;
ANGELLI; FUREDER; KNEISSL, 2006; NASSER et al, 2010).
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Figura 1.1 - Relagdo entre limite de resisténcia e alongamento total dos vérios tipos de agos avancados de alta
resisténcia (GORNI, 2008)

Dentre esses novos materiais destaca-se 0 aco multifasico, com uma atraente
gama de aplicacbes que sdo exploradas pela utilizacdo desses acos com efeito TRIP
(Transformation Induced Plasticity) (ZHANG et al 2006; HUO et al, 2006; WANG
et al, 2006). A microestrutura destes acos consiste de ferrita, bainita e austenita retida.
Quando a energia de ativacdo necessaria € induzida durante a deformacdo do material,
a austenita retida, que é metaestavel a temperatura ambiente, se transforma em
martensita, aumentando significantemente sua resisténcia mecanica (SPEER, 2005;
PEREIRA, 2004; OLIVER; JONES; FOURLARIS, 2007; SRIVASTAVA et al, 2007,
PERRARD; SCOTT, 2007; HILDITCH et al, 2009)

Como o comportamento macroscépico dos materiais é fortemente dependente da
microestrutura (tamanho de grdo, fracdes volumétricas das diferentes fases,
distribuicdo geométrica das fases, etc) torna-se importante a caracterizacdo do material
(SOULAMI; CHOI; LIU; SUN; KHALEEL, 2009). Entretanto, o desenvolvimento das
correlagBes entre as propriedades mecanicas e microestrutura nos acos TRIP é uma
tarefa complicada, ja que a complexidade das interagdes microestruturais dos agos
TRIP impediram, até o momento, o desenvolvimento de correlacdes quantitativas

consagradas entre propriedades mecanicas e microestruturas (GORNI, 2008).
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1.1  Motivacédo

Uma das principais dificuldades na caracterizacdo dos agos multifasicos € a
identificacdo das fases presentes. A metalografia convencional dos acos realizada com
reagentes de ataque comuns, tais como: Nital, Picral e o reagente de Vilella,
geralmente revelam a microestrutura com um contraste em branco e preto, e as vezes a
distingdo entre alguns microconstituintes pode-se tornar dificil e confusa (RAY;
DHUA, 1996). A conclusdo consensual dos profissionais que utilizam a técnica de
ataque quimico, é que ndo € possivel caracterizar os constituintes de microestruturas
complexas somente com um reagente, por ndo existir um tempo comum de ataque que
revele todas as fases (HASHIMOTO et al, 2006). A fim de melhor revelar as fases e
conseguir maior precisdo na identificagdo destas, os metalografos utilizam métodos
para obtencdo de metalografias coloridas, que proporcionam maiores informagoes
sobre a microestrutura das amostras (BEHARA; SPHIGLER, 1977; BANDOH,;
MATSUMARA; SAKUMA, 1988).

Entretanto, alguns pardmetros (como o modo de ataque, modo de secagem,
tempo de exposicdo da amostra ao reagente, pré-ataque e concentracdo dos reagentes)
afetam significantemente os resultados destes ataques, 0 que torna necessaria a analise

dos efeitos dos mesmos na caracterizacdo metalografica do material em estudo.

1.2  Objetivo

Neste contexto, a proposta deste trabalho foi desenvolver um procedimento
metalografico adequado para caracterizacdo microestrutural de um ago multifasico
(TRIP), utilizando microscopia éptica. Para tanto, foram realizadas as verificacdes das
normas ASTM E 3-10 (2007) — Standard Guide for Preparation of Metallographic
Specimens - e ASTM E 407-07 (2007) — Standard Practice for Microetching
Metals and Alloys - e seus efeitos, através da avaliacdo dos principais parametros
utilizados na preparacdo metalografica tais como: modo de ataque, modo de secagem,
tempo de exposicao, pré-ataque e concentracdo dos reagentes. Foi utilizado o reagente

de LePera, com variagdes de concentracdo e proporcdo dos componentes.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1  Acos destinados a industria automobilistica

De acordo com Bleck (1996), para a industria automobilistica, cinco fatores séo
relevantes para a busca de novos materiais: producdo (plasticidade, caracteristicas
relacionadas a pintura e unido de partes), caracteristicas fisicas e qualidade
(resisténcia, durabilidade, precisdo dimensional, seguranca), estilo e otimizacdo de
espaco, custos (producdo, operacional, manutencdo) e impacto ambiental (consumo de
energia, reciclagem).

A necessidade da industria automobilistica pela constante melhoria nessas areas
forcou as usinas siderurgicas a evoluir tecnologicamente para produzir materiais

baratos e com alta estampabilidade.

2.1.1 Historico

Segundo Marra (2008), com a ocorréncia das duas grandes crises do petréleo, em
1973 e 1979, a ordem geral, na década seguinte, foi a reducdo do peso dos veiculos
através da diminuicdo do seu tamanho e do uso de materiais mais leves, como
plasticos e aluminio. De acordo com Xiaodong (2010), a cada 10% de reducdo de peso
de um automovel, o consumo de combustivel é de 3% a 7% menor, como pode ser

observado na Figura 2.1.
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Figura 2.1 — Relacdo entre o consumo de combustivel e 0 peso do automdvel (SENUMA, 2001)
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Desse modo, as usinas siderdrgicas tiveram de reagir, buscando novos meios para
produzir acos mais resistentes que permitissem a fabricacdo de componentes com 0s
mesmos niveis de resisténcia mecanica, mas com menor quantidade de material. Nesta
época iniciou-se também uma maior aplicacdo de plasticos e fibras na carroceria e
estrutura dos carros.

Ao final da década de 70, um grande marco foi o surgimento da tecnologia de
recozimento continuo, tipo CAL (Continuous annealing line - CAL), na NKK (atual
JFE), que possibilitou o desenvolvimento de agos laminados a frio de alta resisténcia
mecanica, para substituir os tradicionais acos carbono-manganés, visando a economia
de combustivel, atraves de reducdo de peso. Outro fato relevante, a partir da década de
80, foi a expansdo e migracdo dos grandes fabricantes de carros pelo mundo e o
aumento da importdncia da questdo ambiental (MARRA, 2008; JITSUKAWA,;
HOSOYA, 2003).

Ao longo dos anos 80, a inddstria automobilistica focou sua atencdo na melhoria
do nivel de seguranca dos automdveis enquanto prosseguia na busca da reducdo de
peso dos mesmos. Surgiram varios novos tipos de agos, como 0s agos refosforados,
tanto laminados a quente (aplicados em chassis e rodas) quanto laminados a frio (para
carroceria e pecas de reforco/seguranca) e os acos de alta resisténcia e microligados
(TIMOKHINA; HODGSON; PERELOMA, 2003).

A crise do petroleo foi minimizada em meados de 1985, mas a industria
automobilistica continuou demandando avang¢os nos materiais. A resposta da
siderurgia mundial a essa situacdo foi o desenvolvimento continuo de novos tipos de
acos com caracteristicas cada vez mais adequadas a aplicacBes especificas (GORNI,
2008).

De acordo com a Wordsteel (2009), no inicio da década de 90, o grande marco
foi a formacdo de um consércio de 35 grandes siderurgicas mundiais, visando o
estabelecimento do projeto ULSAB, sob a lideranca da Porsche Engineering, conforme

ilustrado na Figura 2.2.
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Figura 2.2- Evolucao dos diversos tipos de acos com caracteristicas adequadas a aplicacfes especificas
(MARRA, 2008)

Nas suas varias fases, de 1994 a 2004, os projetos indicaram a aplicacdo de
novos acos de média a alta resisténcia em painéis dos carros, como 0S agos com
intersticios livres (Interstitial-Free — IF) e agos isotropicos (Isotropic — IS), além dos
acos avancados de alta resisténcia: acos bifasicos (Dual Phase — DP), acos de fase
complexa (Complex Phase — CP), acos multifasicos assistidos pelo efeito TRIP, acos

martensiticos (Martensitic — MART) ou ao boro, Figura 2.3.

Figura 2.3 - Aspectos metal(rgicos e mecanicos dos acos indicados pelos Projetos ULSAB e ULSAB-AVC (Worldsteel,
2009)
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2.1.2 Agos TRIP

O principio do efeito TRIP (TRansformation Induced Plasticity) foi estudado
primeiramente para acos ligados ao Ni e Cr por Zackay et al* (1967 apud NIGRI,
2008, p.23). Para esses autores, 0 aumento de resisténcia e ductilidade de um aco
inoxidavel austenitico poderia ser obtido a partir de uma deformacéo pléstica, na qual
a austenita retida se transformaria em martensita.

De acordo com Bleck (2002), nos ultimos anos, o termo “agos assistidos pelo
efeito TRIP” estd sendo utilizado para designar os agcos multifasicos que consistem em
uma matriz de ferrita poligonal, bainita, martensita e uma significante quantidade de
austenita retida, Figura 2.4. A fracdo volumétrica, a distribuicdo e as propriedades de
cada fase sdo controladas pela composicdo quimica e histérico do processamento

termomecanico da liga, e determina as propriedades finais do aco.

‘ TR | |

Figura 2.4: Imagem obtida por Microscopia Eletronica de Varredura mostrando uma tipica microestrutura de um ago
multifasico assistido pelo efeito TRIP, onde A: austenita retida, B: bainita e F: ferrita (FURNEMONT et al, 2002)

1 ZACKAY, V. F.; PARKER, E. R.; FAHR, D.; BUSCH, R. The Enhancement of Ductility in High-Strength
Steel,” Transactions of the ASM, v.60, p. 252-259, 1967, apud

NIGRI, E. Estudo exploratério da soldagem por fricgdo e mistura mecanica de um aco TRIP 800. cap. 2,
f.20-41. Dissertagao (Mestrado em Ciéncia dos Materiais e Metalurgia) — Pontificia Universidade Catolica do
Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, 2008.
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Portanto, atualmente, é necessario distinguir entre dois diferentes tipos de acos
TRIP: os acos TRIP de alta liga, conhecidos como TRIP-H ou agos TRIP (como o
AISI 304, AISI 301 e os acos com altos teores de manganés) e os acos TRIP de baixa
liga, conhecidos como TRIP-L ou agos assistidos pelo efeito TRIP (como o TRIP 600,
TRIP 800 e TRIP 1000).

Os acos TRIP-H contém grande quantidade de elementos de liga como Cr, Ni
e/ou Mn que estabilizam a austenita, 0 que o0s torna caros, ndo sendo assim,
amplamente empregados na industria automobilistica. Por outro lado, os agcos TRIP-L
contém pequenas quantidades de elementos estabilizadores de austenita, que
promovem a transformacéo de fase. O menor custo dos acos TRIP-L tem tornado esses
materiais de grande interesse para a industria automotiva (RODRIGUEZ-MARTINEZ
et al, 2010; CREUZIGER; FOECKE, 2010).

O efeito TRIP, como um mecanismo particular de deformacao, constitui um dos
aspectos chave do processamento destes materiais. Esta transformacgdo constitui um
mecanismo de endurecimento por deformacdo que evita a ocorréncia de deformaces
localizadas, aumentando o alongamento uniforme e a taxa de encruamento (MASEK et
al, 2009; FERRER, 2003; JHA; MISHRA, 1999;: ROS-YANEZ; HOUBAERT;
MERTENS, 2001; TIMOKHINA; HODGSON; PERELOMA, 2004).

Os acos multifasicos assistidos pelo efeito TRIP constituem uma nova série de
acos que apresentam excelentes propriedades mecéanicas. Estes materiais foram
desenvolvidos com o objetivo de melhorar a combinacéo resisténcia e ductilidade, a
fim de responder as novas exigéncias impostas por aplicacdes, especialmente na
industria automobilistica, ou seja, a melhoria da resisténcia ao choque e redugédo de
peso (CREUZIGER; FOECKE, 2010; WANG et al, 2010; DOBRZANSKI;
GRAIJCAR; BOREK, 2009; JIANG et al, 2008; MUKHERJEE; SINGH; MOHANTY,
2008; WANG et al, 2004; FURNEMONT et al, 2002; CORNETTE et al, 2001).

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

propriedades mecanicas desejadas, conforme mostra a Tabela 2.1.
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Tabela 2.1 - Composic¢Oes quimicas de agos de baixa liga assistidos pelo efeito TRIP, % em peso (BLECK , 2002)

Grau C Mn Si Al P Nb V
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

2.1.2.1Processamento

Os acos assistidos pelo efeito TRIP sdo produzidos industrialmente por duas
rotas principais: laminados a quente e/ou laminados a frio e recozidos
(KANTOVISCKI, 2005; SPEER; MATLOCK, 2002).

De acordo com Bleck (2002), no desenvolvimento de agos TRIP multifasicos
laminados a quente, a microestrutura e as propriedades mecanicas destes materiais
podem ser adequadas durante a laminacdo, em que 0s parametros, como 0 grau de
deformacdo (¢), a taxa de deformacdo (€) e a temperatura da deformacdo (T) sdo

controladas, como pode ser observado na Figura 2.5.

Figura 2.5- Esquema representando o processamento termomecénico dos acos TRIP (ANNIBAL, 2005)
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Nesta rota de processamento, uma tira laminada a quente é totalmente
austenitizada e forma tanto bainita quanto ferrita enquanto sofre um resfriamento
controlado (COELHO, 2008).

Uma baixa taxa de resfriamento ¢é aplicada, uma vez que a formacao da ferrita €
atrasada devido ao efeito dos elementos de liga e das concentracGes mais altas de
carbono. Nestes materiais é necessario um controle na velocidade de resfriamento na
mesa de acabamento do laminador de modo a se obter entre 50 e 60% de ferrita pro-
eutetdide. Por outro lado, é necessario que o bobinamento seja realizado na faixa de
temperaturas da formacao de bainita (ao redor de 400 a 500°C), para se obter entre 25
e 40% de bainita, entremeada de 5 a 15% de austenita retida (BLECK, 2002).

De acordo com Kantoviscki (2005), quando se trata de laminacdo a frio €
necessario que o estado de partida do aco TRIP apresente alta ductilidade, em virtude
da presenca de uma microestrutura constituida por ferrita e perlita. Essa microestrutura
origina-se da aplicacdo de uma temperatura de bobinamento muito alta, ao redor de
700°C. Apos a laminacéo a frio, o material é entdo submetido a um tratamento térmico
(reaquecido no forno de recozimento/linha de zincagem continua) até uma temperatura
intercritica. De acordo com Srivastava et al (2007) e De Cooman (2004), este
tratamento intercritico € composto por duas etapas, sendo a primeira um recozimento
intercritico na faixa de temperaturas entre 780 e 880 °C, seguido de um resfriamento
rapido até atingir a faixa de temperatura entre 350 e 500 °C, onde a maior parte da
austenita é transformada em bainita, seguido de um resfriamento ao ar. A Figura 2.6
apresenta um esquema do recozimento intercritico aplicavel a acos TRIP laminados a

frio.

Ferrita

Figura 2.6 - Esquema de recozimento intercritico aplicavel a acos TRIP laminados a frio proposto por Bleck,
2002 (KANTOVISCKI, 2005)
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O objetivo desses processamentos € estabilizar a austenita, aumentando a sua
concentracdo de carbono. O enriquecimento de carbono ocorre devido a separacdo de
fases durante o recozimento intercritico e a supressdo da formacdo de carboneto
durante a transformacdo bainitica (GORNI, 2008). A estabilidade da austenita retida
depende do conteudo de carbono na estrutura austenitica (estabilidade quimica), do
tamanho e distribuicdo de austenita residual bem como a morfologia da fase
circunvizinha (estabilidade mecanica). A distribuicdo de carbono na austenita residual
ndo é homogénea, o que leva a transformacgdo da austenita retida de baixo teor de
carbono em martensita na fase inicial da deformacédo (DIMATTEO et al, 2006).

De acordo com Jacques (2004) e Dimatteo et al (2006), a austenita retida
presente entre os graos de ferrita poligonal tem um menor teor de carbono do que entre
o0s grdos de ferrita bainitica ou ripas, devido a auséncia de enriquecimento de carbono
durante a reacdo bainitica. Estas ilhas de austenita retida tendem a se transformar em
martensita sob uma pequena tensdo. A austenita retida localizada em uma interface
ferrita poligonal / bainita pode ter uma distribuicdo de carbono variando dentro do
cristal, devido a sua localizacdo entre ferrita poligonal de um lado e bainita do
outro. Como consequéncia, uma parte do cristal de austenita retida, em estreita
proximidade com a ferrita poligonal, com um menor teor de carbono, é transformada
em martensita em tensdes menores do que as areas nas proximidades de bainita, com
elevado teor de carbono. Também foi observado que o comportamento superior no
alongamento é obtido quando a austenita retida esta presente na microestrutura na
forma de filmes finos entre as ripas de ferrita bainitica, ao invés de forma de blocos
entre 0s grdos de ferrita bainitica.

De acordo com recentes estudos, grdos de austenita retida maiores do que 1um
sdo instaveis, e ndo contribuem significativamente com a ductilidade do material. Por
outro lado, as ilhas de austenita retida, que sdo menores do que submicron tem uma
baixa tendéncia para transformar em martensita, e, portanto, também ndo contribuem
para a ductilidade (TIMOKHINA; HODGSON; PERELOMA, 2004; DIMATTEO et
al, 2006).

Ainda de acordo com Timokhina, Hodgson e Pereloma (2004), a austenita retida

apenas com teor de carbono ideal (> 0,5-0,6% e <1,8%) pode proporcionar o efeito
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TRIP e aumentar o alongamento. A presenca de outras fases nos arredores de austenita
retida também pode afetar a transformacédo induzida por deformacdo. Martensita, por
exemplo, pode propagar-se diretamente a tensdo para a austenita retida durante a
deformagdo, que pode entdo facilmente se transformar em martensita em uma fase

inicial de deformacao que diminui o efeito TRIP.

2.1.2.2 Aspectos Microestruturais

A microestrutura ap0s 0 recozimento intercritico apresenta uma porcentagem
aproximadamente igual de ferrita e austenita, mas ao contrario da microestrutura dos
acos TRIP laminados a quente, parte da ferrita ja estava na microestrutura antes do
recozimento sendo que, outra parte se formou durante o resfriamento a partir da
temperatura intercritica (KANTOVISCKI, 2005).

De um modo geral, as fracGes volumétricas dos diferentes produtos de
transformacéo, obtidas por meio do recozimento intercritico (ap6s a laminacgéo a frio)
sdo analogas as obtidas nos acos multifasicos laminados a quente (FERRER, 2003).

De acordo com Gorni (2008) e Jacques et al (1997), ao final destas duas rotas
tem-se uma microestrutura multifasica, geralmente constituida de 50 a 60% de ferrita

poligonal, 25 a 40% de bainita e 5 a 15% de austenita retida.

2.1.2.3Aspectos Mecanicos

O controle da transformacdo de austenita retida metaestavel em martensita
durante a deformacdo plastica € um dos aspectos mais importantes para definir o
comportamento mecanico dos acos multifasicos de baixa liga assistidos pelo efeito
TRIP. Em geral isso requer que a deformacdo seja realizada acima da temperatura de
inicio da transformacdo martensitica, mas abaixo de uma temperatura que caracteriza a
instabilidade mecanica da fase austenitica (FERRER, 2003).

Os estudos desenvolvidos atualmente concluem que o aumento da fracéo
volumétrica de uma segunda ou terceira fase (austenita e/ou martensita) resulta em um

aumento de resisténcia mecéanica e também em um aumento do endurecimento por
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deformacdo (MAZZONI-LEDUC; PARDOEN; MASSART, 2010; KANTOVISCKI,
2005).

Para os acos TRIP com potencial de aplicabilidade automotiva, a fragéo
volumétrica de austenita retida esta na faixa de 5% a 20% (KONIECZNY, 2003). E
interessante notar que fracOes de austenita retida superiores a 20% degradam a
conformabilidade a frio dos agos TRIP (GORNI, 2008).

Os acos TRIP também apresentam uma notével taxa de encruamento permitindo
que estes materiais absorvam mais energia em testes de Impacto (Crash Test) quando
comparados com acgos de Alta Resisténcia e Baixa Liga convencionais.

Porém, a deformacdo provocada pela transformacdo da austenita retida em
martensita ndo explica totalmente os altos valores de alongamento uniforme obtidos
nos acos TRIP, os quais oscilam entre 15 e 30%. Nos acos de baixo carbono com
efeito TRIP essa transformacédo promove deformacao por tracdo de apenas 2%, devido
as fracbes muito baixas de austenita retida presentes na microestrutura. A maior
contribuicdo para a ductilidade desse material é o maior coeficiente de encruamento,
devido a formacdo progressiva de martensita dura ao longo de toda a deformacéo
(GORNI, 2008).

As discordancias criadas pela transformagdo martensitica na ferrita tambem
possuem papel importante na definicdo da ductilidade dos acos TRIP, pois também
contribuem para o encruamento. Se, por acaso, a transformacao ocorrer inteiramente
logo no inicio da deformacéo a frio, o material ndo apresentara alta ductilidade. E
necessario que a austenita se mantenha estavel até serem atingidos altos graus de
deformacdo a frio, ja que essa fase retarda o processo de estriccdo que ocorre sob
solicitagOes de tracdo por meio de sua transformacdo em martensita nos pontos do
material onde ocorrem concentracbes de tensdo. Ou seja, € importante retardar a
transformacdo da austenita retida até os estagios finais da deformacéo, quando ocorre
acumulo significativo de danos no aco (GORNI, 2008).

A adicdo de Si e o enriguecimento adequado de C da austenita retida sdo vitais
para assegurar um nivel adequado de estabilidade na austenita retida e garantir a alta
ductilidade desse material. A presenca de martensita de alto C n&o-revenida (e,

portanto, fragil) num material com alta ductilidade, como é o caso dos acos TRIP,
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parece ser uma contradicdo. 1sso pode ser explicado pelo pequeno tamanho de grdo da
austenita retida, o qual torna dificil a transferéncia de carga desde a matriz da
microestrutura multifasica até a martensita fragil que se forma durante a deformacéo a
frio. Portanto, o refino da microestrutura dos acos TRIP é duplamente importante,
garantindo simultaneamente a estabilidade da austenita retida e a imunidade a
fragilidade que poderia ser induzida pela presenga de martensita ndo-revenida
(GORNI, 2008).

2.1.2.4A Influéncia dos Elementos de Liga

A larga adicdo de caros elementos de liga, acompanhado por um processo
produtivo complexo, tornavam economicamente dificil o emprego destes processos na
linha de producéo de chapas automotivas (CREUZIGER; FOECKE, 2010; ZHUANG,;
DI, 2008). Entretanto, o desenvolvimento de agos TRIP, durante a Gltima década,
levou a uma reducdo significativa de elementos de liga, além de tornar esses acos
economicamente mais acessiveis (DIMATTEO et al, 2006).

Os elementos de liga desempenham um importante papel na estabilidade
termodindmica e na cinética das transformacdes de fase. Eles promovem ou retardam
estas transformacdes, como mostra a Figura 2.7, atuando sobre seus pontos criticos de
inicio e fim (JIMENEZ-MELERO et al, 2009; FERRER, 2003).

Austenitizacio Resfriamento
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Figura 2.7 - Efeitos dos principais elementos de liga no processamento de a¢os TRIP (BLECK, 2002)
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De acordo com Dimatteo et al (2006) e Ferrer (2003), o principal elemento de
liga destes materiais € o carbono, que determina a quantidade de austenita intercritica e
acarreta a retencé@o de austenita nos acos TRIP. Entretanto, outras exigéncias tais como
a soldabilidade limitam o teor de carbono a valores em torno de 0,25 %.

Segundo Sherif et al (2004) e Jang; Kim; Bhadeshia (2010), o silicio
desempenha um papel importante na estabilizacdo da austenita retida, pois previne e
retarda a precipitacdo de carbonetos durante a formacéo da bainita. Além de promover
a formacédo de ferrita pro-eutetdide durante o resfriamento. Por outro lado, teores de
até 1,5% de Si retardam ligeiramente a reacdo perlitica. Entretanto, de acordo com
Bleck (2002); Speer; Matlock (2002) e Bhadeshia; Edmont (1979), o Si é também um
elemento que pode ser oxidado durante o recozimento, comprometendo a qualidade
superficial de produtos planos laminados a quente e a qualidade do revestimento do
aco laminado a frio.

Devido a este fato, o aluminio tem sido utilizado para substituir o silicio em
acos TRIP (DIMATTEO et al, 2006). O aluminio €, também, formador de ferrita e,
apesar de ndo ser solivel na cementita, apresenta um efeito mais fraco na supressdo da
formacdao de carbonetos, quando comparado com o Si. Devido ao baixo potencial de
endurecimento por solucdo solida, o aluminio sempre é usado em combinagdo com
conteddos mais altos de carbono ou em combinagdo com fosforo. Como
desvantagem do uso do aluminio, pode-se mencionar o aumento acentuado da
temperatura Ms (GIRAULT et al., 2001).

O fosforo é usado quando a adicdo de aluminio e silicio tem que ser limitada.
Baixas concentracdes de fosforo (menores que 0,1%) sdo suficientes para retardar a
cinética de precipitacdo de carbonetos de ferro e conferir um aumento na resisténcia do
material. Os efeitos benéficos do fésforo podem somente ser consumados junto ao
silicio ou ao aluminio. Entretanto, se a adicdo deste elemento exceder certa
quantidade, pode ocorrer sua segregacdo para os contornos de grdo e deteriorar a
ductilidade do material (BLECK, 2002).

Segundo Dimatteo et al (2006), as propriedades do material podem ser
melhoradas pela adicdo de nidbio ou titdnio como elementos de liga. O efeito de

reducédo de tamanho de gréos, a supressdo da formacédo indesejada de perlita e atraso
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da producdo isotérmica da bainita na regido da temperatura real sdo os principais
efeitos, através dos quais maiores quantidade de austenita residual pode ser formada.

O manganés é usado para aumentar a temperabilidade e resisténcia desses acos,
pois retarda a formacdo da perlita e aumenta a resisténcia do material por
endurecimento de solucdo sélida (FERRER, 2003). Também, deve ser levado em
consideragdo o efeito inibidor do Mn na formagéo da ferrita durante o resfriamento,
uma vez que este minimiza um possivel enriquecimento de carbono desta fase
(BLECK, 2002).

2.2  Caracterizacdo Microestrutural

De acordo com Azevedo e Campos (2007), a materialografia, como o uso de
aspectos visuais do metal para o controle de suas propriedades, surgiu no Oriente por
volta de 800 d.C.

A partir do século X VI, surgiram na Europa os primeiros livros que abordam os
aspectos praticos da metalurgia extrativa, fato importante para o rapido
desenvolvimento da metalografia no inicio do século XX (PADILHA, 2000).

Outro grande marco para o desenvolvimento da metalografia foi a descoberta
da microscopia 6ptica. Em 1665, Hook publicou a primeira imagem fractografica
obtida por microscopia de uma rocha sedimentar e estratificada (AZEVEDO;
CAMPOS, 2007).

De acordo com a American Society for Metals - ASM (2004) e Robinson
(2006), até o século XIX, a microestrutura das ligas era praticamente desconhecida.
Em 1863/64, Henry Clifton Sorby adaptou o microscopio optico para trabalhar com a
luz refletida na pesquisa da microestrutura de um meteorito de ferro, usando o ataque
com 4acido nitrico na superficie polida. Em 1895, eram descobertos os raios X.
Entretanto, a difracdo de raios X, que possibilitou a determinacdo da estrutura
cristalina dos materiais, somente foi descoberta em 1911/12.

A tecnologia moderna depende fortemente do uso de materiais de
engenharia. Sua estrutura e propriedades sédo determinadas por muitos recursos, que se

estende desde as distancias atbmicas medidas em nandmetros, para os produtos finais,
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medidos em centimetros ou até metros. Essa escala de tamanho, que abrange varias
ordens de grandeza, comeca com a estrutura cristalina e inclui as configuragfes nano,
micro e macro escala de todos os que contribuem para o amplo espectro de
propriedades (PETZOW, 2001).

Os efeitos da microestrutura sobre as propriedades fisicas e mecéanicas dos a¢os
fazem do exame metalografico uma necessidade para compreender e evidenciar as
propriedades do material analisado (GIRAULT et al, 1998; ROS-YANEZ:
HOUBAERT; MERTENS, 2001; SMALLMAN; BISHOP, 1999).

A maioria das investigacGes metalograficas em estudos de correlacdo estrutura-
propriedade envolvem a determinacdo quantitativa de fragdes volumétricas das fases
presentes no material, tamanho de gréo, morfologia e distribuicdo de fases. A preciséo
de tais medidas é fortemente regulada pela nitidez e delimitacdo das fases da
microestrutura (RAY; DHUA, 1996).

De posse da microscopia oOptica, difracdo de raios X, microscopia eletronica de
varredura, microscopia eletrénica de transmissao, microssonda eletrénica e numerosas
técnicas indiretas, como a dilatometria e a analise térmica, os metalurgistas puderam
caracterizar as transformacbes de fase e as microestruturas delas decorrentes. A
correlacdo das microestruturas dos materiais com as suas propriedades foi uma
consequéncia natural (PADILHA, 2000; KRAUSS, 2005, BRAMFITT;
BENSCOTER, 2006).

A microscopia Optica é a ferramenta comumente utilizada na investigacdo
metalografica das estruturas em ampliagdes que variam de 50 a 2000 vezes. Para
ampliacbes maiores, esta andlise pode ser auxiliada pela microscopia eletrdnica
(BRAMFITT; LAWRENCE, 2004).

Entretanto, microscopia Optica ndo substitui a microscopia eletrénica quando se
deseja obter informacdes sobre detalhes microestruturais ou sobre a composigdo
quimica dos constituintes. Porém, em muitos casos, a0 se empregar a microscopia
Optica com a utilizacdo de iluminacdo em campo claro é possivel a observacdo de
certas caracteristicas e detalhes microestruturais em amostra simplesmente polida, sem
que sua superficie tenha sido submetida a tratamentos ou processos quimicos, desde

que as estruturas constituintes do material examinado apresentem diferencas de
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reflexibilidade da luz apos polimento (BRAMFITT; LAWRENCE, 2004; ABDALLA
et al, 2008).

A microscopia optica geralmente envolve técnicas de ataques quimicos para a
identificagdo ou segregacdo dos constituintes dos materiais. Girault et al (1998);
Pereira et al (2002); De, Speer e Matlock (2003); Timokhina, Hodgson e Pereloma
(2004); Silva, Lopes e Santos (2006), Anazawa et al (2006); Oliveira, Andrade e Cota
(2007), tém relatado métodos metalograficos, para revelar diferentes estruturas nos

acos multiconstituidos.

2.2.1 Ataques quimicos

Para revelar determinadas caracteristicas microestruturais, numerosos métodos
de ataque foram desenvolvidos, entre 0s quais, 0 ataque quimico € certamente 0 mais
facil e mais amplamente utilizado. Esta técnica utiliza um processo de corroséo
controlada conduzida pelas diferencas de potencial eletroquimico entre as areas de
superficies com heterogeneidades quimicas ou fisicas. O ataque induz a dissolugédo
seletiva ou a coloracdo preferencial das fases presentes (GIRAULT et al, 1998).

A quantificacdo das fases é feita por metalografia quantitativa por técnicas
manuais como contagem de pontos e intercepto linear ou por técnicas de analise de
imagens que operam com a classificacdo de diferencas entre varios tons de cinza.
Neste caso, é fundamental a obtencdo de imagens com contraste suficiente através de
ataque quimico apropriado (HASHIMOTO et al, 2006).

De acordo com Bramfitt e Lawrence (2004) os processos quimicos para a
identificacdo ou segregacdo dos constituintes dos acos podem ser divididos em dois
grupos: 0s atagues quimicos corrosivos e 0s ataques quimicos denominados tint
etching.

A metalografia convencional de acos envolvendo ataques quimicos corrosivos
com reagentes comuns como Nital, Picral e Vilella geralmente revela a microestrutura
com um contraste em branco e preto. Apesar de muitos constituintes microestruturais
normalmente serem revelados em imagens possuindo adequado contraste, a

identificacdo de fases com tons de cinza pode ser dificil e enganoso. E neste aspecto
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que a discriminacdo de cores na microestrutura apresenta possibilidades de revelar
mais informacdes relevantes e confiaveis, pois 0 olho humano pode discriminar uma
vasta gama de cores mais facilmente do que alguns tons de cinza. Além disso, a
aplicacdo de ataques coloridos pode evitar ambigiiidades de interpretacdo sobre as
fases da matriz, constituintes de segunda fase, além da orientacdo e delimitacdo de
grdos (RAY; DHUA, 1996).

O uso da metalografia tem uma longa histéria com micrografias coloridas
publicados nos ultimos oitenta anos. A cor pode ser produzida usando métodos
opticos, iluminacdo em campo escuro, iluminacdo em luz polarizada e
contraste de interferéncia diferencial (DIC). As microestruturas de metais com
estruturas cubicas ndo-cristalinas podem ser examinadas sem ataque, utilizando luz
polarizada, mas cores nem sempre sdo observadas. Ha 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. Mas,
a principal forma de producdo de micrografias colorida € o uso de ataques coloridos
(VANDER VOORT, 2004; GIRAULT et al 1998).

2.2.1.1Ataques quimicos corrosivos

Ataque quimico é basicamente um processo de corrosdo controlada resultante
da acdo eletrolitica entre areas superficiais de potencias eletroquimicos diferentes
(BRAMFITT; BENSCOTER, 2006; VANDER VOORT, 1999).

Quando uma superficie polida (sem revestimento) estd em contato com uma
solucdo eletrolitica (por exemplo, &cido nitrico ou picrico) torna-se possivel os ions
metalicos passarem diretamente para a solucdo. Este processo & conhecido como
dissolucdo ativa ou "ataque" do material. O grau de ataque é dependente da
composicdo quimica das fases individuais da microestrutura e a taxa de dissolucéo, a
qual esses metais sdo submetidos, e é regida pela estrutura cristalina da superficie. Este
fendmeno pode ser explicado pela orientacdo cristalografica dos cristalitos. A erosao

em escala microscopica de metal também depende dos defeitos cristalinos como



43

contornos de gréo, precipitados, discordancias e similares (ANGELI; FUREDER;
KNEISSL, 2006).

Sabe-se da eletroquimica que os elementos de liga de um aco baixa liga
influenciam a erosdo relativa a superficie do material e, portanto, a velocidade de
erosdo. Em termos de ataque microscopico, isto significa que existem diferencas na
comportamento da dissolucdo e, conseqlientemente, as caracteristicas de erosao irdo
depender da composicdo quimica dos componentes da microestrutura. A propensao de
metais para entrar em solucdo depende da sua posicao dentro da série eletroquimica e,
portanto, de suas diferencas de potencial. Isso também ¢ valido para as fases de
diferentes composicGes quimicas que também possuem essas diferencas (ANGELI;
FUREDER; KNEISSL, 2006; VANDER VOORT, 1999).

Dessa forma, a microestrutura é revelada pela dissolugéo seletiva da estrutura,
iniciada na superficie. Diferencas na taxa de ataque revelam a microestrutura. Alem de
dissolucdo seletiva, corrosdo ou coloracdo preferencial de fases ou constituintes ocorre
com determinados reagentes. Durante o ataque, a fase mais eletropositva anddica é
atacada enquanto a fase catodica eletronegativa ndo € consideravelmente atacada
(BRAMFITT; BENSCOTER, 2006; VANDER VOORT, 1999).

Os acgos multifasicos tém uma microestrutura complexa formada por ferrita,
martensita, bainita e austenita retida. Todos esses constituintes sdo essenciais para
desenvolver a formacdo das propriedades dos acos TRIP. Portanto, a identificacdo
precisa das fases € necessaria para caracterizar os efeitos importantes da composicao
quimica e do processamento destes materiais (DE; SPEER; MATLOCK, 2003).

De acordo com Angeli; Flreder e Kneissl (2006), para caracterizar esses
materiais € necessario identificar as diferencas de potencial das fases presentes, ou
seja, avaliar as diferencas de potencial entre ferrita, bainita e martensita / austenita
residual em relacdo ao potencial padrdo eletroquimico. Para tanto, foram calculados os
potenciais de cada um dos componentes microestruturais, conforme relacionados no
Quadro 2.1. Esta avaliacéo foi realizada linearmente, combinando o potencial padrao e
composicdes 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
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massa de carbono para ferrita bainitica) sdo baseadas com referéncia em estudos
publicados por Bhadeshia e Edmont (1979).

A avaliacédo concluiu que, fases que séo ricas em carbono sdo mais inertes. Esta
consideracdo negligencia quaisquer possiveis diferencas quimicas entre os elementos
de ligas dos acos em dependéncia das fases. Assim, de uma forma qualitativa, 0s
resultados no que diz respeitoa intensidade da erosdo dos componentes
microestruturais sdo: ferrita — ferrita bainitica — martensita /austenita residual —
carbonetos/cementita (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006).

Quadro 2.1 - Diferencas de potencial calculadas para componentes microestruturais (ANGELI; FUREDER,;
KNEISSL, 2006)

) o * Martensita/ * Martensita/ )
Componente Ferrita Bainita ) ] ) ) Cementita
) Austenita Retida Austenita Retida
microestrutural (0,02%C) | (0,2%C) (6,67%C)
(0,4%C) (1,0%C)
Diferenca de potencial 0 +1,6 mV +3,5mV +8,9 mV +75,3 mV
anddicos p catodicos

* a mesma composicao foi pressuposta para martensita e austenita residual

De acordo com Angeli; Fureder; Kneissl (2006), no entanto, qualquer corroséo
localizada ndo pode ser atribuida somente as composi¢des quimicas locais diferentes.
Isso é resultado também dos efeitos fisicos ou como conseqiiéncia de uma mistura de
influéncias quimicas e fisicas. Assim, 0s contornos de gréos, contornos de sub gréos,
contornos de fases, precipitados, discordancias, etc, sdo defeitos da configuracdo da
rede cristalina e, portanto, permitem uma mais facil da eroséo causada pelo ataque do
que regides sem defeitos dentro dos gréos devido a ligagdo mais fraca dos atomos. A
martensita distingue-se de austenita residual, porque tem defeitos de reticulado
intensos (sub-contornos de grdo, tensdes internas, etc) e, portanto, deve ser
ligeiramente menos inerte do que a austenita (embora o conteudo de carbono seja o
mesmo).

Com base nos fundamentos apresentados e consideracdes feitas sobre o
comportamento do ataque apresentado por diferentes fases em acos multifasicos, €
possivel conceber 0 modelo indicado na Figura 2.8 para a erosao seletiva por corrosao,

onde a ordem da corrosdo € do menor para 0 maior.
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e Austenita: baixa a nenhuma erosdo, 0 que permite uma topografia bastante
suave;

e Martensita: baixa erosdo, muito semelhante ao da austenita; o ataque é também
uma funcdo do conteddo de carbono na martensita;

e Martensita revenida: comportamento entre martensita e bainita

e Bainita: erosdo como da ferrita, relativamente intensa

e Ferrita: erosdo mais intensa, maior dependéncia da orientacdo de gréos,

estrutura de contornos de graos bem visiveis.

Figura 2.8 - Modelo de ataque de fases seletivo para agos multifasicos (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006)

De acordo com Vander Voort (1999) os ataques quimicos usualmente possuem
trés componentes principais: um agente corrosivo (como &cido hidrocloridrico,
sulfurico, fosforico ou acetico), um modificador (como alcool ou glicerina) e um
oxidante (como perdxido de hidrogénio).

De acordo com Souza (2008) os ataques corrosivos tipicamente utilizados em
acos carbono e acos liga sdo baseados em trés familias de reagentes quimicos:
solugdes que usam como base o cido nitrico (Nital), solucBes a base de acido picrico
(Picral) e solugdes oxidantes (reagente Marshall).

O Nital é considerado um dos mais antigos reagentes aplicados em acos, sendo
utilizado para revelar os contornos de gréos da ferrita e constituintes. Entretanto,
conforme a composicdo do material ou constituicdo microestrutural, este reagente
responde de maneira distinta em cada grdo atacado, dependendo das diferentes
orientacGes cristalograficas da estrutura. Isto implica que nem sempre todos o0s
contornos de grdos de ferrita sdo delineados, podendo levar a erros em medicdes e

contagens. Nestes casos, 0 reagente de Marshall substitui satisfatoriamente o Nital
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para medicdo do tamanho de gréos de ferrita, especialmente para analise de imagens,
atacando todos os contornos de gréo da ferrita (VANDER VOORT, 1999; SAMUELS,
2003; BRAMFITT; LAWRENCE, 2004).

De acordo com Bramfitt e Lawrence (2004) a solucdo a base de acido nitrico
mais utilizada é o Nital 2% (2mL de &cido nitrico concentrado e 98mL de alcool
etilico).

O Nital também pode ser usado para realcar caracteristicas da bainita e
martensita através de escurecimento dessas microestruturas. Porém, dependendo dos
parametros de tratamentos térmicos ao qual o aco tenha sido submetido, a presenca de
microestruturas mais complexas, contendo outras fases além da ferrita e martensita,
torna dificil a observacdo dessas estruturas em microscopio éptico, apds ataque com
Nital (BRAMFITT; LAWRENCE, 2004).

De acordo com Girault etl al (1998) para os acos multifasicos que sédo
geralmente compostos por mais de duas fases (formando uma microestrutura refinada),
a aplicacdo do reagente Nital ndo é adequada porque dificulta a diferenciacdo entre
ferrita e austenita retida, assim como entre martensita e bainita. Neste tipo de ataque a
tonalidade cinza clara identifica a presenca de ferrita e da austenita retida, e quanto a
cor cinza escura caracteriza a martensita e a bainita.

Santos; Vieira e Viana (2006) utilizaram um ataque de Nital 3% para delinear a
estrutura obtida apds diferentes tratamentos termomecénicos em um ago multifasico C-
Mn, cuja composi¢do quimica encontra-se no Quadro 2.2. O objetivo deste estudo foi
investigar a variacdo da fracdo volumétrica e distribuicdo das fases presentes na

microestrutura.

Quadro 2.2 — Composi¢do quimica do aco estudado (SANTOS; VIEIRA; VIANA, 2006)

Elemento C Mn Si P S Al Cr Ni Nb N

(p/p)% 0,20 15 1,5 0,020 0,006 0,026 0,020 0,006 0,029 0,0039

Foram estudadas as influéncias de tratamentos de recozimento intercritico e do
tempo de transformacgdo bainitica nas fragcbes volumétricas dos microconstituintes,

para isso, dois esquemas de laminagdo controlada foram simulados em um laminador
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duo reversivel: o primeiro consistia no recozimento de dois estagios e o segundo
esquema teve por objetivo produzir agcos multifasicos laminados a quente, conforme

mostram as Figuras 2.9 e 2.10.

Temperatura ("C)
=

chfriﬂmﬂnm a0
ar

Témpera Tempo (min)

Figura 2.9 — Primeiro esquema de laminacéo. Figura 2.10 — Segundo esquema de laminacéo.
Recozimento em dois estagios. (SANTOS; (SANTOS; VIEIRA; VIANA, 2006)
VIEIRA; VIANA, 2006)

Os resultados de microscopia Optica mostraram que as estruturas
multiconstituidas obtidas correspondem as microestruturas tipicas de agos multifasicos
e podem ser observadas na Figura 2.11, em que se acredita que foram processadas
microestruturas constituidas por ferrita, bainita e 0 microconstituinte MA
(martensita/austenita). Porém o ataque com Nital 3% e o aumento de 500x ndo

permitiram distinguir os microconstituintes bainita e MA.

Figura 2.11: Micrografias dpticas das amostras (a) recozida em dois estagios (b) laminada. Ataque: Nital 3%.
Aumento de 500x. (SANTOS: VIEIRA: VIANA. 2006)

Soliman e Palkowski (2008) submeteram dois acos TRIP ao Mo-Nb com teores

de aluminio entre 0,23 e 0,65, cujas composi¢fes quimicas estdo descritas no Quadro
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2.3, a diversas condi¢cfes de laminacdo a quente, Figura 2.12, visando obter diferentes
morfologias de ferrita.
Quadro 2.3 — Composi¢do quimica dos agos analisados (% em peso) (SOLIMAN; PALKOWSKI, 2008)
Liga Cc Si Mn Al Mo Nb P S N
Aco 1 0,278 0,852 1,48 0,228 0,401 0,041 0,037 0,020 0,006
Aco 2 0,254 0,869 1,37 0,643 0,383 0,040 0,030 0,021 0,008
1 523 K. Mimin 1523 K. 30min 1523 K. 30min
M, ~l423 K
r [ _ I|
+ "_-4" S1273K |
T f#_ S1183 K 3 |I
| 8 .
\ Fu -l053K ~HEAK
I". \ o 0BIK
\ \ \
Schedule B Schedule RP Scheduls P Y

PALKOWSKI, 2008)

Figura 2.12 — Representacdo esquematica das condicdes de laminacdo a quente realizadas (SOLIMAN;

Nas Figuras 2.13 e 2.14 é possivel observar a microestruturas obtidas ap0s as
etapas de laminacdo a quente. O reagente utilizado foi o Nital. A ferrita acicular é o

constituinte predominante, enquanto a ferrita poligonal também esta presente.

Figura 2.13: Refino dos gréos da estrutura do ago 1como resultado da aplicacéo de diferentes etapas de laminag&o:
(a) condicéo R; (b) condicdo RP e (c) condicdo P (SOLIMAN; PALKOWSKI, 2008)
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Figura 2.14: Refino dos grdos da estrutura do aco 2 como resultado da aplicacdo de diferentes etapas de laminagdo: (a)
condicdo R; (b) condicdo RP e (c) condicdo P (SOLIMAN; PALKOWSKI, 2008)

Aden-Ali et al (2009) realizaram um estudo com o objetivo de verificar a
degradacdo da resisténcia a fadiga de um aco TRIP800 ao silicio ap6s o processo de
galvanizacdo a quente. O material, laminado a quente, continha (% em peso) cerca de
2% de Si, 1,5% de Mn e 0,25% de C.

A fim de caracterizar o material, os pesquisadores utilizaram o reagente Nital
5%, antes de submeter 0 aco ao processo de galvanizacdo. Na imagem obtida por
microscopia optica, Figura 2.14, a matriz ferritica aparece em tom claro, as ilhas de
bainita ttém tonalidade cinza, a martensita possui tonalidade mais escura e a austenita

retida aparecem como pequenas areas claras nos contornos de graos da ferrita.

Figura 2.15 — Microscopié Optica da microestrutura de um ago TRIP800 laminado a quente: F-ferrita, B-
bainita, M-martensita e Ar-austenita retida (ADEN-ALI et al, 2009)
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O Nital também pode desempenhar a fungdo de pré-ataque, sendo utilizado
antes da realizacdo de ataques coloridos como o LePera e Beraha, a fim de revelar os
contornos de gréos das fases presentes na microestrutura da amostra (BRAMFIT,
LAWRENCE, 2004; VANDER VOORT, 1999).

O reagente Marshall consiste na mistura de duas solugdes, na proporcao de 1:1:
a primeira, composta de 5mL de acido sulfirico e 8g de &cido oxalico, diluidos em 100
mL de agua e, a segunda, uma solucédo de perdxido de hidrogénio (30%). Este reagente
revela contornos de grdo da ferrita, porém, com mais precisdo e contraste que o Nital
(ASTM E 407, 2007). Também pode revelar carbonetos como a cementita
(BRAMFITT, LAWRENCE, 2004).

Oliver; Jones e Fourlaris (2007) examinaram as microestruturas de quatro acos
comerciais, entre os quais, 0s acos TRIP 600 e TRIP 800, que foram submetidos a
ensaios de tensdo dindmicos - a baixa taxa de tensdo (0,001s™) e a elevadas taxas de
deformacdo (200s™). O Quadro 2.4 lista as composicdes quimicas dos materiais

utilizados.

Quadro 2.4 — Composicdo quimica dos acos analisados (% em peso) (OLIVER; JONES; FOURLARIS, 2007)

Acos C Si Mn Al P Nb Ni Cr Ti

TRIP600 0,083 1,350 1,460  0.139 0,009 0,001 0,018 0,025 0,015

TRIP800 0,181 1,670 1,330 0,131 0,008 0,001 0,021 0,026 0,014

O estudo microestrutural dos acos TRIP 600 e TRIP 800 indicaram que o
reagente Nital 2% n&o revelou de modo satisfatdrio os contornos de grdos de ferrita.
Portanto, foi adotado o reagente Marshall. O tempo de exposi¢cdo dos materiais ao
reagente foi de 1s.

Na Figura 2.16 € possivel observar que 0s contornos de graos da ferrita séo

revelados parcialmente quando o material é atacado com o reagente Nital 2%.
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ol LR
. = — ~
atacado com (a) Nital 2% e (b) reagente

ﬁ - Y
Figura 2.16 — Microscopia Optica da microestrutura de um aco TRIP600
Marshall (OLIVER; JONES; FOURLARIS, 2007)

Na Figura 2.17 observa-se a microestrutura do aco TRIP800 atacada com o

reagente Marshall.

Figura 2.17: Microscopia 6ptica de um ago
TRIP 800. Ataque: reagente Marshall
(OLIVER; JONES; FOURLARIS, 2007)

As solucbes a base de acido picrico sdo mais versateis. A formulacdo mais
comum € conhecida como Picral, numa mistura de 4g de &cido picrico e 96mL de
alcool etilico. O Picral é tipicamente usado em acos ao carbono e agos liga para atacar
a perlita, mas também pode revelar a bainita, martensita temperada, cementita e outros
carbonetos (BRAMFIT, LAWRENCE, 2004).
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2.2.1.2Ataques quimicos tint etching

Os acos assistidos pelo efeito TRIP sdo geralmente compostos de quatro
microconstituintes (ferrita, bainita, martensita e austenita retida) formando uma
microestrutura muito fina, que torna a sua observacdo dificil. Em funcdo da
necessidade de isolarem-se as diferentes fases estdo sendo pesquisados outros ataques
quimicos para revelacdo da estrutura multifasica, os chamados tint etch (GIRAULT et
al, 1998).

De acordo com a ASTM E 407 (2007) tint etch é um ataque por imersdo que
produz um contraste colorido, frequentemente, seletivo para um constituinte particular
da microestrutura, devido a um filme ou pelicula fina de oOxido, sulfeto, molibdato,
cromato ou selénio elementar em uma superficie polida que revela a estrutura devido a
variagdes dos efeitos de interferéncia da luz como fungéo da espessura do filme.

De acordo com Angeli; Fureder; Kneissl (2006) e Vander Voort (2004) as
solucbes reativas quimicamente, quando em contato com superficies metalicas,
causam uma erosdo a qual é retardada pela polarizacdo. Se a solucdo reativa é
escolhida de forma que o produto da reacdo causada ndo seja da superficie metélica,
torna-se possivel formar depoésito estavel, Figura 2.18. Se este sistema quimico é
aplicado a dimensBGes microscopicas torna-se possivel o contraste de diferentes
componentes microestruturais por seus depoésitos e a interferéncia de cores assim

produzida, ou pelos reflexos diferentes.

Figura 2.18 - Modelo de ataque catddico e anddico em um ago multifasico envolvendo depositos de reagente
(ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006)
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De acordo com Vander Voort (2004), diferentes versdes de tint etch sdo
referenciadas na pratica. Os ataques coloridos mais comuns sdo aqueles que depositam

um filme de interferéncia de sulfeto na amostra, como ilustrado na Figura 2.19.

Figura 2.19 - Representacdo esquematica do sistema de interferéncia formado entre ar-filme-metal (BEHARA,;
SPHIGLER, 1977)

Dentre estes ataques quimicos, a utilizacdo do metabissulfito de sodio destaca a
austenita retida em tonalidade branca e a ferrita numa tonalidade que varia do marrom
ao azul esverdeado. Esta técnica é composta de um pré ataque, com Nital 5%, que tem
como objetivo um inicio de revelacdo dos contornos de grdo e, especialmente,
escurecer levemente a bainita e a martensita; e um ataque quimico com solucéo de
10% de metabissulfito de sodio.

Klemm e Beraha desenvolveram os mais utilizados ataques coloridos baseados
em sulfeto utilizando tiossulfato de sodio, metabissulfito de sddio e metabissulfito de
potassio para atacar uma variedade de ligas metalicas. Esses ataques podem ser usados
para colorir ferrita e martensita em ferros fundidos, ago ao carbono e agos baixa liga
(VANDER VOORT, 2004).

Beraha também desenvolveu ataques baseados: em &cido sulfamico (aplicavel
ao ferro fundido, acos de baixo carbono, acos ligados, acos ferramenta e acos
inoxidaveis martensiticos), sulfeto de cadmio ou sulfeto de chumbo (para acos e ligas a
base de cobre), ions de molibdato com acido nitrico (que colorem a cementita em
acos), além de desenvolver ataques coloridos que depositam selénio elementar na
superficie de acos, ligas de niquel e cobre (VANDER VOORT, 2004).
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Klemm sugere que uma solucdo saturada de tiossulfato de sodio e
metabissulfito de sédio deve ser usada. Solucbes deste tipo irdo colorir as regides
anédica da microestrutura, pois eles formam um depdsito (ANGELI; FUREDER;
KNEISSL, 2006).

Ha uma série de outros ataques coloridos que foram desenvolvidos por uma
variedade de metaldgrafos. Lichtenegger e Bloch (1975), por exemplo, desenvolveram
um reagente incomum que colore a austenita em acos inoxidaveis duplex, em vez de
ferrita. Varios outros ataques foram desenvolvidos para caracterizar ligas de aluminio
e titinio. Em todos os casos, € mais facil desenvolver ataques coloridos que apresente
bons resultados com as ligas fundidas do que com ligas forjadas (VANDER VOORT,
2004).

LePera (1980) relatou uma solucdo modificada contendo metabissulfito de
sodio e acido picrico. A reducdo de uma solucdo de molibdato em areas catodicas
microscopicas produz um deposito de um filme complexo de molibdato na qual a cor
depende do poder redutor da fracdo microestrutural catédica e da espessura do filme.
No ataque com o reagente LePera verifica-se a presenca de trés diferentes coloragdes
(que representam a matriz ferritica, bainita e a martensita / austenita retida). Nesta
técnica realiza-se um pré ataque com Nital 2% que tem a finalidade de delinear os
contornos de gréos da estrutura multifasica e possibilitar que o ataque posterior, com o
reagente LePera, realce 0s microconstituintes presentes com maior contraste.

De acordo com Girault et al (1998), essa técnica de ataque colorido tem a
vantagem de ser facil de usar. VariacBes no tempo de ataque permitir controle da
reacdo e alta taxa de sucesso. O Unico inconveniente deste método é a impossibilidade
de distinguir austenita retida da martensita, pois ambas aparecem brancas.

O efeito da coloracdo do ataque formando depositos é essencialmente
dependente da espessura do filme formado. Em conformidade com esta espessura, 0s
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) (ANGELI; FUREDER; KNEISSL, 2006).

Ataques coloridos sdo altamente sensiveis a tensdes residuais em amostras com

alta heterogeneidade quimica. Além disso, a espessura do filme formado na superficie
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da amostra é funcdo da orientacdo cristalografica de sua microestrutura. Portanto,
pode-se detectar qualquer orientacdo cristalografica preferencial pela quantidade atual
de gama de cores. Se uma grande variedade de cores estd presente em um padréo
aleatorio, a orientacdo cristalina é aleatdria. Se uma pequena gama de cores esta
presente nos graos, uma orientacdo preferencial estd presente (VANDER VOORT,
2004).

Girault et al (1998) relataram um estudo em diferentes acos cujas composicdes
sdo apresentadas no Quadro 2.5. O prop6sito do trabalho foi mostrar como a técnica de
ataque colorido utilizando o reagente LePera pode ser aplicada e adaptada para revelar

as diferentes composicdes de acos assistidos pelo efeito TRIP.

Quadro 2.5: Composigdes quimicas (% em peso) dos acos estudados (GIRAULT et al, 1998)

Aco 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

Os materiais deste estudo 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.

Os ataques foram realizados com uma mistura de duas solugdes pré-preparadas:
30 + 2mL de metabissulfito de sodio 1% e 30 + 2mL de &cido picrico 4%. As amostras
foram ent&o imersas na mistura com o auxilio de pinga e mantidas ali entre 10 e 20 s,
sendo permanentemente agitadas durante esse tempo. Apds o ataque as amostras foram
lavadas com alcool etilico e secas com ar frio forcado.

As duas micrografias ilustradas na Figura 2.20 ilustram 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.



56

Figura 2-20 - Microscopia Optica de acos (a) e (b) apos ataque colorido, onde F - ferrita (azul esverdeado); B -
bainita (marrom) e MA - martensita/austenita retida (branco) (GIRAULT et al, 1998)

Em alguns casos, o aspecto das superficies atacadas pode ser bastante sensivel
em relacdo a quantidade das duas solucBes que foram misturadas. Se todas aparecem
em tons de azul, isto significa que a mistura requer uma proporc¢éo ligeiramente maior
de &cido picrico (dentro dos intervalos especificados no procedimento). Se, pelo
contrario, todos os grdos apresentam uma cor marrom, uma pequena adicdo de

metabissulfito de sodio é necessaria.

Figura 2.21 - Microscopia optica dos acos (c) e (d) em que a matriz ferritica apresenta tonalidade marrom clara
(GIRAULT et al, 1998)

A comparacdo das micrografias das Figuras 2.20 e 2.21 ilustram como a
composicdo quimica do aco afeta a intensidade das cores. Um aco de alta liga (b),

Figura 2.20, exibe tonalidades mais contrastadas. A quantidade de carbono e silicio
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tem uma influéncia substancial sobre a cor da matriz ferritica. Praticamente, a
diferenciacdo de cor, entre ferrita e bainita € mais facil quando o teor de silicio é
superior a 1% em peso. Esta condigdo é cumprida na maioria dos agos assistidos pelo
efeito TRIP.

Santofimia et al (2008) submeteram um aco baixo carbono, Tabela 2.2, a um
novo tratamento térmico, conhecido como “quenching e partitioning”, Figura 2.22,
que visa a obtencdo de uma microestrutura multifasica com melhores propriedades

mecanicas quando comparadas as obtidas com o0s processos tradicionais.

Tabela 2.2: Composic¢Ges quimicas (% em peso) do material estudado (SANTOFIMIA et al, 2008)

C Mn Si Al P

0,19 1,61 0,35 1,10 0,09

900 °C -600s
5°C/s

100 °C /s

M, -=t125°C-150°C-175°C

M, -_5\ \ \ \ \1(10 °C /s
Direct

3s 10s 100s 1000s

(Quench

Figura 2.22 — Esquema do tratamento de “quenching e partitioning”aplicado no material (SANTOFIMIA et al, 2008)

As microestruturas resultantes de duas das condicGes deste tratamento foram
analisadas por microscopia oOptica. O reagente LePera foi utilizado para a
caracterizacdo do material.

A anédlise das amostras mostrou que as microestruturas das mesmas Sao
formadas por ferrita, martensita e austenita retida. Nas Figuras 2.23 e 2.24 ¢ possivel
observar a ferrita em tom mais escuro, enquanto a martensita e a austenita retida

aparecem em tom claro. A bainita ndo pode ser distinguida nestas imagens.
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Figura 2.23 — Microscopia Optica de uma amostra “direct quench” atacada com o reagente LePera
(SANTOFIMIA et al, 2008)

Figura 2.24 — Microscopia Optica de uma amostra “particionada”a 175°C durante 100s. Ataque: reagente
LePera (SANTOFIMIA et al, 2008)

A técnica de caracterizacdo microestrutural utilizando ataques quimicos
corrosivos, apesar de serem amplamente empregados e de facil manuseio, permite
apenas diferenciar a fase ferritica (fase mais anodica do material) das demais fases,
como relatado neste capitulo. Essa limitacdo torna necessario o emprego de outras
técnicas, como o tint etching, para distinguir as demais fases presentes no material.

O tint etching é uma técnica mais eficiente para a caracterizacdo de materiais
multifasicos, apesar de também possuir algumas limitacdes, como € o caso do reagente
de LePera, com o qual ndo é possivel distinguir a fase martensitica da austenita retida,
como descrito no trabalho de Santofimia et al (2008). A variacdo das coloracGes
apresentadas pelos materiais submetidos a essa pratica, também, ndo foi elucidada.
Além disso, alguns parametros (tais como modo de ataque, modo de secagem, tempo
de exposicdo, pré-ataque e concentracdo dos reagentes) afetam significantemente os
resultados destes ataques, 0 que torna necessaria a analise dos efeitos dos mesmos na

caracterizacdo metalografica do material em estudo.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E METODOLOGIA

3.1 Material

O material utilizado neste trabalho foi fornecido ao Departamento de Materiais e
Tecnologia da Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho* — UNESP,
sendo classificado como um aco de baixo carbono e baixa liga, com estrutura
multiconstituida, classificada como TRIP 800. Suas principais aplicacdes estdo
destinadas a induastria automobilistica. A composicdo quimica esta representada pelas

porcentagens dos elementos de liga (% em peso) na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Composi¢do Quimica do Aco TRIP 800 (Renault do Brasil, 2009)

Elemento de % em
Liga Peso
Carbono (C) 0,205
Silicio (Si) 0,87
Manganés (Mn) 0,28
Faésforo (P) 0,027
Enxofre (S) 0,003
Cromo (Cr) 0,015
Niquel (Ni) <0,001
Molibdénio (Mo) 0
Aluminio (Al) 0,04
Cobre (Cu) 0
Titanio (Ti) <0,001
Vanadio (V) <0,001
Niobio (Nb) <0,001
Estanho (Sn) 0
Boro (B) 0

Na Tabela 3.2 encontram-se listadas as propriedades mecénicas deste material

(valores obtidos na diregéo transversal, a 45° e no sentido de laminagéo).
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Tabela 3.2 - Propriedades Mecénicas do Aco TRIP 800 (Renault do Brasil, 2009)

Limite de Limite de Alongamento (%)
Bobina Ruptura Escoamento Lo=80 mm r n

LR (N'mm? LEN/mm?  Espessura <3 mm
TRIP 80001 T 855,0 538,1 23,4 1,00 0,18
TRIP 80002 T 850,1 539,0 23,5 1,08 0,19
TRIP 80001 L 854,2 548,2 23,1 1,09 0,19
TRIP 800 02 L 851,0 544,3 245 1,08 0,19
TRIP 800 01 45° 849,4 539,0 19,1 1,01 0,19
TRIP 800 02 45° 850,4 543,3 19,9 1,04 0,19

3.2  Preparacdo das amostras metalogréficas

A técnica de ensaio micrografico pode ser dividida nas seguintes fases: escolha
e localizacdo da secdo a ser analisada; obtencdo de uma superficie plana e polida na
secdo selecionada; ataque da superficie por um reagente quimico adequado; exame ao
microscépio para a observacdo e obtencdo de fotografias (COLPAERT, 2008). 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 estagios
posteriores (PETZOW, 2001).

A preparacdo de amostras metalogréaficas para a realizacdo de ataques coloridos
requer mais cuidados do que a preparacdo 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 preparacdo 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).

Neste trabalho, as técnicas utilizadas para a preparacdo metalografica seguiram
0S processos normatizados pela ASTM E 3-10 (2007) de seccionamento, embutimento,
lixamento, polimento e foram realizados no Laboratorio de Metalografia do
DMT/FEG/UNESP.
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As amostras para analise metalografica foram extraidas de chapas de aco TRIP

800, laminadas a frio, com espessura de 1,4 mm.

As amostras foram cortadas com auxilio de uma maquina de corte por serra de
fita vertical, modelo RMF 400-S, fabricada pela ROMARFRA, do Laboratério de

Usinagem do DMT/FEG/UNESP, Figura 3.1.

Figura 3.1 - Serra de fita vertical - ROMARFRA (DMT/FEG/UNESP)

Foram extraidas amostras da se¢é@o longitudinal paralela a direcdo de laminacéo,

item (D) da Figura 3.2.
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Superficie de laminagdo

Direcdo de laminagdo

Borda de laminacéo

Secdo longitudinal paralela a direcéo de laminagdo
Secdo longitudinal perpendicular a dire¢do de laminagao
Secdo transversal

Figura 3.2 - Nomenclatura das localizagdes de areas mostradas em fotomicrografias (ASTM E3-01, 2007)

A operagdo de seccionamento por serramento com serra de fita ndo gera calor

suficiente para alterar a microestrutura do material. Entretanto, durante a operacéo de
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corte, houve o cuidado para que ndo ocorresse excessivo aguecimento do material,

controlando a velocidade de corte e avanco durante o seccionamento.

3.2.2 Embutimento

Apbs o seccionamento, as amostras foram submetidas a embutimento a quente.
Esta etapa foi realizada para facilitar o manuseio, evitar a danificacdo da lixa e/ou do
pano de polimento e abaulamento da superficie, que acarretam dificuldades ao se
observar as amostras (BRANDON; KAPLAN, 1999).

O embutimento foi realizado no equipamento PANPRESS 30 — PANAMBRA
TECNICA IMP. EXP. LTDA, do Laboratério de Metalografia do DMT/FEG/UNESP,
Figura 3.3. Foi utilizada resina fendlica (baquelite) para embutimento de amostras
metalograficas, fornecida pela AROTEC Industria e Comércio. O tempo médio do
processo completo de embutimento por amostra foi de trinta minutos, desde o seu
posicionamento no equipamento até a retirada da amostra ja embutida.

O uso de vaselina solida ou de grampos de fixacdo de aco inoxidavel, da
STRUERS, fez-se necessario para 0 correto posicionamento das amostras no

equipamento.

Figura 3.3 - Embutidora PANPRESS 30 - PANAMBRA (DMT/FEG/UNESP)
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3.2.3 Identificacdo das amostras

Devido ao nimero de amostras foi necessaria a clara identificacdo das mesmas,
utilizando um gravador vibrador com ponta de ago temperado, Figura 3.4. As amostras
foram identificadas quanto a secdo das quais foram obtidas, seguidas de uma

numeracao seqtencial.

Figura 3.4 - Marcacgdo de amostra utilizando gravador vibrador (DMT/FEG/UNESP)

3.2.4 Lixamento

Esse processo tem como objetivo a remocgdo de riscos e deformacdes
provenientes do seccionamento do material e a realizacdo de uma superficie plana cuja
profundidade de deformacgéo seja suficientemente fina, de tal forma que permita seu
desaparecimento apds a posterior etapa de polimento.

A técnica consiste no lixamento da amostra, sucessivamente, com lixas de
granulometria cada vez menor, mudando-se de direcdo (90°) em cada lixa
subseqliente, até desaparecerem os tracos da lixa anterior (PETZOW, 2001).

Neste estudo, para o processo de lixamento foram utilizadas lixas d’agua com
diferentes granulometrias: #100, 220, 320, 400, 600, 1000 e 1200 mesh,
sucessivamente.

Esse procedimento foi realizado em uma lixadeira manual para metalografia
STRUERS, no DMT/FEG/UNESP. A Figura 3.5 mostra uma foto do equipamento

existente no laboratorio.
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Figura 3.5 - Lixadeira manual com area de lixamento em forma de 4 pistas (DMT/FEG/UNESP)

Nesta etapa, a cada interrupcdo do lixamento para andlise da superficie, foi
realizada a limpeza das amostras em agua corrente e alcool etilico.
Finalmente, as amostras foram secas rapidamente através de ar frio forgado
fornecido por um secador.
A avaliagdo qualitativa da superficie lixada foi controlada por meio de um

estereomicroscépio STEMI 2000 — ZEISS, Figura 3.6, com ampliacdo de 50x.

Figura 3.6 - Estereomicroscopio STEMI 2000 — ZEISS (DMT/FEG/UNESP)

Para se obter um lixamento eficaz é necessario o uso adequado da técnica de
lixamento (pressdo de trabalho e velocidade de lixamento), pois caso contrario podem
surgir deformacGes na superficie da amostra, que podem dar uma imagem falseada

(sombras) e, consequentemente, ndo representativa da microestrutura da amostra.
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3.2.5 Polimento

A finalidade desta etapa do processo mecanico é obter uma superficie plana, sem
riscos e com alta refletividade. A existéncia de riscos atrapalha o exame da superficie
da amostra.

Quando o polimento remove 0s riscos no material sem remover também a parte
encruada subjacente, a superficie pode atingir um acabamento aparentemente
satisfatorio (com brilho especular e sem arranhdes visiveis), com aparéncia bem
polida. Porém, quando se ataca esta amostra, o resultado do ataque nédo € uniforme,
pois 0 reagente corroi preferencialmente as regides mais encruadas da superficie,
resultando em micrografias que apresentam heterogeneidades artificiais (COLPAERT,
2008).

De acordo com a ASTM E 407 (2007) um polimento de extrema qualidade é
requisito para a realizacdo de ataque colorido, pois 0 mesmo podera revelar defeitos
decorrentes do processo de polimento, mesmo que esses Ndo sejam Vvisiveis com
iluminagéo de campo claro.

Antes de se realizar o polimento, a superficie da amostra foi limpa, de modo a
deixa-la isenta de tragos abrasivos, solventes, poeiras e outros. A operacdo de limpeza
foi realizada por lavagem com agua e alcool etilico, este Gltimo foi utilizado para que a
secagem fosse acelerada.

O polimento manual foi realizado na POLITRIZ AP10 PANAMBRA, Figura 3.7,
em rotacdo de 150 rpm. Segundo Ray e Dhua (1996) pressdo moderada e a baixa
velocidade de polimento (120 — 150 rpm) sdo recomendadas para prevenir imagens

falseadas (sombras) e abaulamento nas superficies das amostras.

Figura 3.7 - Politriz AP10 - PANAMBRA (DMT/FEG/UNESP)
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Foi utilizado pano para polimento OP-NAP, fabricacdo STRUERS, e a mistura
de agua destilada e suspensdo de silica coloidal para materiais ferrosos, OP-U
Suspension (0,25um), fabricacdo STRUERS. Para melhoria do processo e melhor
deslizamento das amostras a superficie do pano de polimento, ou seja, para reduzir o
atrito entre a superficie da amostra e o pano, utilizou-se agua destilada, que foi
borrifada, intercalando-se com as adigdes 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 ndo haja direcdo preferencial nessa
operacao.

A avaliacdo qualitativa da superficie polida também foi controlada com auxilio
do microscépio oOptico de bancada STEMI 2000 - ZEISS, objetivando-se uma
superficie plana e com auséncia de riscos. Nesta etapa, a limpeza das amostras foi feita

com agua destilada e secagem com ar frio forcado.

3.3  Ataques quimicos

De acordo com Vander Voort (1999) e Petzow (2001), a superficie do metal
polido corretamente reflete a luz de forma homogénea e ndo permite distinguir os
microconstituintes de sua estrutura. A microestrutura é revelada somente por meio da
aplicacdo de um ataque apropriado. Para se obter uma condi¢do de contraste bem
delineada ap0s o ataque quimico, algumas medidas devem ser adotadas: o polimento
da superficie deve ter sido eficaz, a amostra a ser atacada deve ter sido limpa, o
reagente deve ter sido selecionado, preparado e as condicdes de ataque devem ser
cuidadosamente controladas.

Para atingir os objetivos deste projeto foram realizadas variagcdes dos parametros
relacionados aos ataques quimicos com a finalidade de se analisar o efeito dos mesmos
na caracterizacdo metalografica do material em estudo.

Foram analisados os seguintes parametros: pré-ataque (realizagcdo ou nao de pré-
ataque com Nital 2%), modo de ataque (imersdo ou esfregamento), proporgdes dos
reagentes (variacdes nas proporcdes da solucdo aquosa de metabissulfito de sédio e

picral), concentracdo dos reagentes (solucdo aquosa de metabissulfito de sodio 1% e
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2% e picral 2% e 4%), tempo de ataque (10, 15, 25 e 30s) e modo de secagem (forcada

ou natural).

3.3.1 Modo de ataque

Hé& diversos métodos para realizacdo do ataque quimico: imersdo, gotejamento,
lavagem, esfregamento e alternativo por imersdo. Para este trabalho, foram
selecionados dois modos de ataque, imersdo e esfregamento, para comparacdo dos
resultados obtidos, quando da utilizacdo desses dois métodos.

No ataque por esfregamento, a solugéo de ataque, embebida em um chumago de
algodéo, foi esfregada lentamente e de forma mais uniforme possivel. No ataque por
imersdo, a amostra foi mergulhada na solugdo com a face voltada para baixo, tendo-se
0 cuidado de ndo encostar a superficie da amostra no recipiente.

Apbs os ataques, as amostras foram mergulhadas vagarosamente em um
recipiente com agua por aproximadamente 30s ao invés de serem lavadas em agua
corrente, devido a natureza fragil do filme depositado sobre a superficie da amostra
(PARISH, 2003; BRAMFITT; BENSCOTER, 2006), sendo secas de modo for¢ado ou
naturalmente.

Na Tabela 3.3 estédo listados os ataques realizados e utilizados para a discussédo

sobre a influéncia do método de atagque neste estudo.

Tabela 3.3- Experimentos realizados e utilizados para andlise da influéncia do método de ataque

Material Preé- Ataque - Tempode | Modo de Secagem Data do
ataque Reagente Ataque Ataque ataque

TRIP Nao | Le Pera mogificadolll 15s. Esfregamento | Natural |26/10/2009
TRIP Né&o Le Pera 25s. Esfregamento | Natural | 9/9/2009
TRIP Né&o Le Pera 25s. Imers&o Natural | 8/9/2009

3.3.2 Modo de secagem

Neste trabalho, as amostras foram secas de trés formas distintas: por ar frio

forcado utilizando-se um secador proximo a superficie da amostra (cerca de 10 cm),
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por ar frio forcado, mantendo o secador a uma distancia de 40 cm da mesma e
naturalmente. Os modos de secagem utilizados neste trabalho estdo ilustrados na

Figura 3.8.
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distancia de 40 cm da amostra e (c) secagem natural

Quando adotada a secagem natural, a amostra retirada do recipiente com agua, na
qual foi mergulhada apds o ataque quimico, foi deixada ao ar na posicao vertical até
que secasse completamente.

Na Tabela 3.4 estdo relacionados os ataques realizados e utilizados para a

discusséo sobre a influéncia do modo de secagem.

Tabela 3.4 -Experimentos realizados e utilizados para analise da influéncia do modo de secagem.

Material Re,agente - T,empo - | Ataque Tempo de | Modo de Secagem Data do
Pré-ataque | Pré-ataque Ataque Ataque ataque
TRIP Néo Néo Le Pera 25s. Imerséo Forgada (secador a ~10cm) 11/9/2009
TRIP Nital 2% 2s. Le Pera 25s. Imers&o Forgada (secador a ~10cm) 16/10/2009
TRIP Né&o Né&o Le Pera 25s. Imersdo Forgada (secador a ~40cm) 9/9/2009
TRIP Nital 2% 2s. Le Pera 30s. Imers&o Forgada (secador a ~40cm) 16/10/2009
TRIP Néo Né&o Le Pera 30s. Imersdo Forcada (secador a ~40cm) 20/10/2009
TRIP Néo Néo Le Pera 30s. Imerséo Natural 20/10/2009

3.3.3 Pré-ataque

Nesta etapa do processo foi analisada a influéncia da realizagdo ou nédo do pré-

ataque na identificacdo das fases presentes no material estudado.
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Para a realizacdo do pré-ataque foram pré-estabelecidos tempos de exposi¢ao
do reagente na superficie da amostra de 2s e 5s. O modo de aplicacdo deste ataque foi
a imersdo. Para a interrupcdo do ataque quimico utilizou-se agua corrente e alcool
etilico, seguidos com a secagem da amostra com ar frio forcado.

Na Tabela 3.5 estdo relacionados os ataques realizados e utilizados para a
discussdo sobre a influéncia da realizacdo ou ndo do pré-ataque com o reagente Nital
2%.

Tabela 3.5 -Experimentos realizados e utilizados para andlise da influéncia do emprego ou nédo do pré-ataque.

Material Reggente - T,empo - Ataque Tempo de | Modo de Secagem Data do

Pre-ataque | Pré-ataque Ataque | Ataque ataque

TRIP Nao Nao Le Pera mogificadoln 25s. Imersdao | Natural | 3/9/2009
TRIP Nital 2% 2s. Le Pera mogificadoln 25s. Imersdo | Natural |30/10/2009
TRIP Nital 2% 5s. Le Pera mogificadoln 25s. Imersdao | Natural | 3/11/2009
TRIP Nital 2% 2s. Le Pera mogificador 15s. Imersdo | Natural |27/10/2009

TRIP Né&o Néo Le Pera 15s. Imersdo | Natural | 9/9/2009
TRIP Nital 2% 2s. Le Pera 15s. Imersdo | Natural | 28/9/2009
TRIP Nital 2% 5s. Le Pera 15s. Imersdo | Natural | 29/9/2009

3.3.3.1Reagente

O reagente de Nital, quando empregado, desempenhou a funcdo de um pré-
ataque nas superficies das amostras, para posterior ataque das mesmas com o reagente
LePera. A concentracdo utilizada foi a de 2% (2 mL de &cido nitrico concentrado 65%
e 98 mL de alcool etilico 95%).

3.3.4 Reagentes — ataque quimico

LePera (1980) propds o emprego de um reagente obtido pela mistura de duas
solucdes pré-preparadas (metabissulfito de sddio 1% e &cido picrico 4%), na propor¢éo
de 1:1 (10ml de metabissulfito de sodio 1% e 10ml de picral 4%) para evidenciar a
bainita e a martensita presentes na microestrutura de um ago com baixo teor de
carbono. Entretanto, alguns pesquisadores como Dimatteo et al (2006) e Kubilay

(2008) sugeriram variagOes deste reagente.
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Portanto, o reagente quimico utilizado neste trabalho foi o LePera, com variagdes
em sua composicdo (tanto na propor¢do como na concentracdo de suas solucbes pré-

preparadas).

3.3.4.1 Concentragéo dos reagentes

Neste estudo, o reagente LePera foi utilizado conforme concentracdo proposto
pelo préprio pesquisador (LePera, 1980). Entretanto, variagdes nas concentracdes das
solugbes pré-preparadas de acido picrico e metabissulfito de sodio também foram
estudadas. Foram realizados ataques quimicos com um reagente composto por
metabissulfito de sodio 2% e picral 4%, bem como, com outro reagente composto por

metabissulfito de sodio 1% e picral 2%.

3.3.4.2 Proporcdo dos reagentes

Foram realizados estudos com reagentes contendo proporgOes diferentes das
solugBes pré-preparadas, 1:1 (10mL de metabissulfito de sodio 1% e 10mL de picral
4%); 1:2 (5mL de metabissulfito de sddio 1% e 10mL de picral 4%); 2:1 (10mL de
metabissulfito de sodio 1% e 5mL de picral 4%); 1:1 (10mL de metabissulfito de sodio
2% e 10mL de picral 4%) e 1:1 (10mL de metabissulfito de sodio 1% e 10 mL de
picral 2%).

Na Tabela 3.6 encontram-se relacionados os reagentes utilizados neste estudo.

Tabela 3.6- Reagentes utilizados

Reagente Solucéo

(@) 1mL de Metabissulfito de Sodio (Na,S,0s) + 99mL de agua Destilada
(b) 2mL de Metabissulfito de Sodio (Na,S,0s5) + 98mL de agua Destilada

Solugd 8- P . . o
0lUc0es pre (c) 2mL de Acido Picrico (CgH,(NO,)OH) + 98mL de alcool etilico

preparadas: (CH.CH,OH),
(d) 4mL de Acido Picrico (CgH,(NO,)OH) + 96mL de &lcool etilico
Le Eer~a e (CH;CH,OH).
variacoes | | epera Solugdo 1 (a):1(d)

LePeramggificado 1 Solucéo 1(a):2 (d)

LePeramodiicado 11 Soluc¢do 2 (a):1(d)

LePeramogificado 111 Solucéo 1 (a):1(c)

LePeramggificado 1v Solucéo 1 (b):1(d)
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Conforme Angeli, Flreder e Kneissl (2006), LePera (1980) e Bramfitt; Benscoter
(2006) as solugbes pré-preparadas do reagente LePera e suas variacBes devem ser
misturadas apenas no momento em que se realizara o ataque. Além disso, as solucdes
pré-preparadas foram utilizadas, no maximo, em 4 dias apds suas preparacdes.

De acordo com a ASTM E 407 (2007) precaugOes devem ser adotadas na
manipulacdo de reagentes. Entre esses cuidados encontram-se: utilizar equipamentos
de protecdo adequados (6culos, luvas, avental, etc); realizar a manipulacdo dos
reagentes e 0s ataques quimicos em capela apropriada, com exaustor e evitar o contato

direto com os reagentes.

3.3.4.3Tempo de ataque

O tempo de ataque é, usualmente, determinado empiricamente. O controle do
mesmo € importante na obtencdo de uma imagem exata e nitida, que permita a
visualizacdo de detalhes da microestrutura do material (VANDER VOORT, 1999).

De acordo com Girault et al. (1998), o tempo de ataque varia entre 10 e 20s,
dependendo da composicdo quimica dos acos TRIP analisados. Este intervalo de
tempo esta relacionado com a utilizacdo do reagente, conforme proposto por LePera.
Entretanto, como neste trabalho, pardmetros como propor¢do e concentracdo das
solucdes pré-preparadas foram variados, conforme descrito na se¢édo 3.3.4.2, decidiu-
se pela ampliacdo do intervalo de tempo de ataque a ser analisado. Foram
preestabelecidos quatro tempos de ataque: 10s, 15s, 25s e 30s. No entanto, para trés
condi¢Bes propostas - ataques com modificacdo na proporcdo das solucbes pré-
preparadas (LePeramogificado 1 € LEPEramogificado 1) € ataques com LePera com variagao de
concentracdo de uma de suas soluces pré-preparadas (LePeramegificado 1v) - foram
realizados também ataques com tempos de 3, 5 e 7s, pois 0s tempos preestabelecidos
anteriormente ndo apresentaram resultados satisfatorios, super atacando as amostras.

Para o estudo das variacdes da concentracdo das solugbes pré-preparadas que
compdem o reagente LePera, bem como, das variacdes de propor¢ces das mesmas,

optou-se por analisar esses parametros conjuntamente com o tempo de ataque. Na
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Tabela 3.7 encontram-se os ataques realizados e utilizados para a discussdo destes

parédmetros.

Tabela 3.7 -Experimentos realizados e utilizados para analise da influéncia do modo de secagem.

. Pré- UEiED | 06 Data do
Material atague Ataque de de Secagem atague
Ataque | Ataque

TRIP N&o Le Pera 10s. Imersdo | Natural 10/9/2009
TRIP N&o Le Pera 15s. Imersdo | Natural 9/9/2009
TRIP Né&o Le Pera 25s. Imersdo | Natural 8/9/2009
TRIP N&o Le Pera 30s. Imersdo | Natural | 20/10/2009
TRIP Nao Le Pera mogificadoll 5s Imersdo | Natural 10/11/2009
TRIP Nao Le Pera mogificadoll 10s Imersdo | Natural 10/11/2009
TRIP Nao Le Pera mogificadoll 15s Imersdo | Natural 10/11/2009
TRIP Nao Le Pera mogificadoll 25s Imersdo | Natural 11/11/2009
TRIP Nao Le Pera modificadol 3s Imersdo | Natural 6/11/2009
TRIP Nao Le Pera mogificadol 5s Imersdo | Natural 6/11/2009
TRIP Néo Le Pera modificadol 7s Imersdo | Natural 6/11/2009
TRIP Nao Le Pera modgificadol 10s Imersdo | Natural 3/11/2009
TRIP Nao Le Pera nodgificadolv 5s Imersdo | Natural 12/11/2009
TRIP Néo Le Pera mogificadolv 7s Imersdo | Natural 12/11/2009
TRIP Nao Le Pera nodificadolv 10s Imersdo | Natural 12/11/2009
TRIP Néao Le Pera nodgificadolv 15s Imersdo | Natural 12/11/2009
TRIP Néao Le Pera nodificadoln 10s. Imersdo | Natural 21/10/2009
TRIP Néao Le Pera modgificadoln 15s. Imersdo | Natural 4/9/2009
TRIP Néao Le Pera modgificadoli 25s. Imersdo | Natural 3/9/2009
TRIP Né&o Le Pera modgificadoli 30s. Imersdo | Natural 21/9/2009

3.3.5 Temperatura e umidade relativa

O Laboratério de Metalografia do Departamento de Materiais e Tecnologia ndo

possui equipamentos para controle de temperatura e umidade relativa do seu ambiente.

Entretanto, a cada ataque, os dados relativos a essas variaveis foram registrados, a fim

de wverificar, a influéncia ou ndo dos mesmos no resultado final do ensaio

metalografico.
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3.4  Obtencéo das imagens metalogréaficas

Apbs cada ataque quimico foram fotografados 10 campos da amostra atacada,
utilizando-se uma ampliacdo de 1000x. Porém, em algumas situacdes, tornou-se
conveniente a obtencdo de imagens com utilizacdo de ampliac6es menores, de 500x e
50x, para obter-se uma visdo mais ampla da microestrutura do material e do filme de
reagente que se formou na superficie da amostra atacada, a fim de se verificar suas
caracteristicas. As imagens foram capturadas de forma aleatoria ao longo de toda a
superficie da amostras e armazenadas em formato TIFF.

A obtencdo das imagens metalogréficas foi realizada no Laboratorio 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 6ptico 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 DISCUSSAQO

As técnicas de preparacdo metalografica, especialmente relacionadas ao
lixamento e polimento das amostras, mostraram-se eficientes, visto que as
fotomicrografias obtidas ndo apresentaram distor¢des provenientes desses processos.

Os resultados obtidos, quando variados os parametros preestabelecidos relativos
aos ataques quimicos (temperatura e umidade relativa do ar no momento de realizacdo
do ataque, pré-ataque, concentracdo e proporcdo dos reagentes quimicos utilizados,
tempo de ataque, modo como a amostra foi atacada e seca), serdo discutidos sob um

ponto de vista qualitativo neste capitulo.

4.1 Modo de secagem

Neste trabalho foi realizada a secagem das amostras atacadas de trés maneiras
distintas: com ar frio forcado préximo a superficie da amostra (cerca de 10 cm), com
ar frio forcado a uma distancia de cerca de 40 cm da amostra e naturalmente, ou seja,
ap0s a amostra ser atacada e lavada, a mesma permaneceu a temperatura ambiente, na
posicado vertical, sem que ar forcado tocasse a superficie da amostra.

Inicialmente, uma amostra atacada por imersdo com o reagente LePera por 25s
foi seca através de ar frio forgcado com o secador préximo a amostra. Notou-se que o
filme formado pelo reagente na superficie da mesma ndo apresentava aspecto uniforme
apos esse procedimento.

Na Figura 4.1a é possivel notar que, ha uma regido na superficie da amostra, em
que o reagente apenas delineou os contornos dos microconstituintes presentes no
material, enquanto que em outra regido, ocorreu o acumulo do reagente de forma
heterogénea. Isso aconteceu, possivelmente, devido a proximidade da superficie da
amostra com o secador, onde o ar frio forcado, que incidiu diretamente sobre essa
regido da amostra, deslocou o filme de reagente formado para a regido periférica. Na
Figura 4.1b é possivel observar nitidamente essa regido. O ar forcado ocasionou uma

ma distribuicdo do reagente ao inves de formar um filme homogéneo.
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Figura 4.1 - Regifes distintas de uma amostra seca com ar frio forgado (secador proximo a amostra):
a) regido na qual houve incidéncia de ar forcado b) regido circunvizinha a (a). Aumento 1000x.
(Condigdes: ataque por imersdo, reagente LePera, t=25s)

A fim de se comprovar os resultados obtidos com o emprego de ar frio forcado
com o secador proximo a amostra, uma amostra pré-atacada com Nital 2% por 2 s, foi
submetida a um ataque com o reagente LePera por 25 s e seca nas mesmas condi¢cGes

que a amostra anteriormente analisada. O resultado pode ser observado na Figura 4.2.
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Acumulo de AclUmulo
reagente \ de reagente

Figura 4.2 — Fotomicrografia de uma amostra seca com ar frio forcado (secador proximo & amostra). Aumento
1000x. (CondicGes: amostra pré-atacada com Nital 2% por t=2s e atacada por imersdo, reagente LePera, t=25s)

A amostra também apresentou areas que ndo foram suficientemente atacadas, o
que impossibilitou a identificacdo das fases constituintes do material, além de regides
com acumulo de reagente.

Nas amostras secas com ar frio forcado a cerca de 10 cm de sua superficie,
nota-se que o filme de reagente formado nédo foi suficiente para delinear as fases
presentes no material, tdo pouco, permitiu 0 surgimento de tons que caracterizam 0s
microconstituintes existentes, como pode ser observado nas fotomicrografias 4.1 e 4.2,
onde apenas tons de azul séo vistos.

Como essa condicdo de secagem ndo apresentou resultados satisfatorios,
resultando em fotomicrografias nas quais ndo foi possivel distinguir nenhum
microconstituinte do material, optou-se por modificar esse procedimento.

Uma amostra sem pré-ataque foi, entdo, atacada por imersdo com o reagente
LePera por 25 s e submetida a secagem com ar frio forcado, sendo, o secador mantido
a uma distancia de aproximadamente 40 cm da amostra. Como pode ser observado na

Figura 4.3, a amostra ndo apresentou regides com visivel acimulo de reagente.
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Figura 4.3 - Regides distintas de uma amostra seca com ar frio forgado (secador distante da amostra). Aumento
1000x. (Condicdes: ataque por imersdo, reagente LePera, t=25s)

Entretanto, nas fotomicrografias pode-se observar que ha diferentes graus de
contraste em uma mesma amostra, evidenciado pela diferenca de coloragédo
apresentada pelas Figuras 4.3a e 4.3b, resultado da ndo homogeneidade do filme de
reagente formado na superficie do material atacado. 1sso ocorreu devido ao uso de ar
forcado que, mesmo distante da superficie da amostra, provocou o arraste do reagente
para regides adjacentes.

Na Figura 4.4 é ilustrada uma amostra pré-atacada com Nital 2% por 2 s, e
posteriormente, atacada por imersdo com o reagente LePera por trinta segundos. O
modo de secagem empregado foi similar a da amostra anterior. Através da comparacao

das duas regides apresentadas, também pode-se observar que ha areas em que a
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superficie apresenta diferentes graus de intensidade do ataque quimico, resultado da
heterogeneidade do filme de reagente sobre o material causado pela secagem com ar

frio forgado.

Regido com
distribuicéo
heterogénea
de reagente

(@)

(b)

Figura 4.4 - Regides distintas de uma amostra seca com ar frio forcado (secador distante da amostra). Aumento
1000x. (Condicoes: pré-ataque com Nital 2%, por t=2s. ataque por imersdo, reagente LePera, t=30s)

Neste caso, tambeém, a fotomicrografia ndo nos permite realizar a identificacéo
dos microconstituintes presentes na amostra, 0 que a torna ineficaz na caracterizagédo
do material. E visualizado nas fotomicrografias o aparecimento de tonalidades claras e
escuras, aparentemente com inicio de diferenciacdo das fases presentes, porém com

elevada impreciséo.
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Na Figura 4.5 é possivel observar uma amostra atacada por imersdo com o
reagente LePera por trinta segundos e seca com ar frio forcado. Observa-se que, da
mesma forma que a analisada anteriormente, essa amostra ndo apresenta

homogeneidade em toda a superficie atacada.

Heterogeneidade
do filme de (a)
reagente na

superficie atacada

(b)
Figura 4.5 - Regides distintas de uma amostra seca com ar frio forcado (secador distante da amostra). Aumento
1000x. (Condic@es: ataque por imersdo, reagente LePera, t=30s)

Comprova-se pela observagédo das Figuras 4.1 a 4.5 que na secagem por ar frio
forcado, com o secador préximo ou a uma distancia de 40 cm da amostra, ndo ha a
formacdo de um filme de reagente homogéneo em toda a superficie atacada. Essa
constatacdo contraria Girault et al. (1998), que sugerem que a secagem da amostra

ap0s o ataque quimico deva ser realizada com ar frio forcado, como descrito no

Capitulo 2.
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Uma fotomicrografia da mesma amostra, apresentada na Figura 4.5, com um
aumento de 50x é observada na Figura 4.6. E possivel notar a heterogeneidade do
filme formado, comprovado pela diferenca de coloragdo em toda sua superficie. Além
disso, h& evidéncias de diversos pontos de oxidacdo (pontos pretos) e manchas

provenientes de secagem (pontos claros).

) Figura 4.6 - Amostra seca com ar frio
forcado (secador distante da amostra).

Aumento 50x. (Condicdes: ataque por

imersdo, reagente LePera, t=30s)

O terceiro modo de secagem avaliado neste trabalho foi 0 modo natural. Uma
amostra submetida a um ataque nas mesmas condicOes das amostras apresentadas
anteriormente (ataque por imersdo utilizando LePera por 30s) foi seca naturalmente.
Na Figura 4.7 é possivel verificar que a superficie da amostra possui um aspecto mais
homogéneo, com coloracdo distinta apenas na regido da amostra em que ocorreu
acumulo de agua durante sua secagem, possivelmente pela posicdo em que foi mantido

durante a secagem, o0 que permitiu a oxidacao.

Mancha
proveniente
do actimulo de
agua durante a
secagem

Figura 4.7: Amostra seca ao ar.
Aumento 50x. (Condicdes: ataque por
imersdo, reagente LePera, t=30s)
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Figura 4.8 - Regies distintas de uma amostra seca ao ar. Aumento 1000x. (Condic8es: ataque por imerséo,
reagente LePera, t=30s)

Neste trabalho, comprovou-se pela observacdo da Figura 4.8, que a maior
homogeneidade do filme formado é obtida em amostras que foram secas naturalmente.
Em regides distintas de um mesmo corpo de prova, as coloracdes, bem como a nitidez
e contraste das imagens sao semelhantes, apresentando graus similares de ataque da
amostra.

Finalmente, em concordancia com LePera (1980), pode-se afirmar que com o
modo de secagem natural é possivel a visualizacdo das fases presentes. Surgindo 0s
grdos ferriticos em tonalidade azul claro, bainita em tons marrom escuro e constituinte

MA (martensita/austenita retida) em coloracgéo clara.
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Esta constatacdo esta em acordo com Bramfitt; Benscoter (2006) e Vander
Voort (1999), que sugerem que a secagem das amostras atacadas com o reagente
LePera deve ser realizada com ar parado aquecido, de forma que 0 mesmo nunca toque

o filme do reagente formado na superficie da amostra.

4.2 Modo de ataque quimico

De acordo com Vander Voort (2004), a coloracdo da microestrutura apos o
ataque quimico colorido € uma consequiéncia da interferéncia causada na luz refletida
pela amostra e pelo filme do reagente na superficie da amostra, sendo que o filme
formado sobre as fases pode variar sua espessura em funcdo da orientacdo
cristalografica enquanto cresce, deixando os grdos com coloracGes variadas (BEHARA
& SPHIGLER, 1977).

De acordo com LePera (1980), para a obtencdo de melhores resultados, a
amostra deve ser imediatamente imersa no reagente ap0s a mistura das solucbes pré-
preparadas. Analogamente, a norma ASTM E 407 (2007) e Vander Voort (1999)
afirmam que ataques coloridos séo quase sempre realizados a temperatura ambiente
com imersdo da amostra, nunca por esfregamento, promovendo o ataque da superficie
da amostra.

Com base nestes trabalhos, o ataque das amostras foi realizado de duas formas
distintas: por esfregamento e por imersdo, a fim de verificar a veracidade destas
afirmacoes.

Inicialmente, realizaram-se ataques por esfregamento, em que, a solucdo de
ataque, embebida em um chumaco de algodéo, foi esfregada lentamente e de forma
mais uniforme possivel sobre as superficies das amostras.

Dentre as amostras atacadas por esfregamento, foram selecionadas duas
amostras para serem analisadas neste estudo, pois apresentam o0s principais problemas
encontrados ao se realizar os ataques desse modo: a primeira amostra foi atacada por
esfregamento por 15 s, com o reagente LePeramqgificado 111, @ S€gunda foi atacada por
esfregamento por 25 s com o reagente LePera, sendo que ambas foram secas

naturalmente.
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Na Figura 4.9a é possivel observar a primeira amostra atacada por esfregamento,
na qual sobre a superficie do material ndo houve a formacao do filme de reagente de
forma homogénea, indicado pela diferenca de coloragdo. Na Figura 4.9b nota-se que a
regido central foi a mais atacada, apresentando evidéncias de super ataque e maior
contraste na imagem. As bordas da amostra, regido proxima a baquelite, representada
na Figura 4.9c, foi a que apresentou resultados mais heterogéneos.

Essa heterogeneidade, possivelmente, foi causada pela ndo uniformidade do
esfregamento do reagente na superficie atacada ou pela falta de reagente no algodéo
que foi utilizado para o ataque.

Na Figura 4.10 é possivel observar a amostra atacada por esfregamento com o
reagente LePera por 25 s. O filme formado neste caso, apesar de ter sido homogéneo
em toda a superficie da amostra, s6 foi suficiente para delinear algumas fases
presentes. O ataque, neste caso, ndo apresentou tonalidades contrastadas, o que
dificulta a visualizacgao das fases presentes em sua microestrutura.

Os resultados apresentados por esse modo de ataque ndo foram similares em
todas as amostras atacadas. Em algumas amostras, o filme formado foi heterogéneo,
ndo apresentando nitidez e contraste satisfatorios em todos os campos analisados.

Uma possivel explicacéo para este fato € que a cada vez que o algodao embebido
em reagente é passado sobre uma determinada regido da amostra, a camada de filme
formada anteriormente sobre a superficie é afetada ou forma-se outra. Dessa forma, a
espessura do filme sobre a toda a superficie da amostra ndo sera a mesma, ou seja,

apresentara heterogeneidade.
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Figura 4.9 - Regi0es distintas de uma amostra atacada por esfregamento: a) regido proxima a extremidade b)
regido central c) regido junto a baquelite. Aumento 1000x. (CondicGes: reagente LePeranogificado 111, t=158,
secagem natural)
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Figura 4.10 - Regides distintas de uma amostra atacada por esfregamento. Aumento 1000x. (Condi¢6es: LePera,
t=25s, secagem natural)



86

No ataque por imersdo, a amostra foi mergulhada no reagente LePera por 25 s
com a face voltada para baixo, tendo-se o cuidado de ndo encostar a superficie da
amostra no recipiente, e seca naturalmente.

A amostra atacada por esse método, Figura 4.11, apresentou melhor nitidez e
tonalidades mais contrastadas quando comparada a amostra atacada por esfregamento.
E possivel visualizar a existéncia de coloraco de diferentes tons nesta amostra (tons
de azul, tons de marrom e tons claros), evidenciando as fases presentes. Observa-se,
portanto, que a homogeneidade do filme formado foi satisfatoria.

De acordo com Bramfitt; Benscoter (2006) e a obra The Science Behind
Materials Preparation (2004) se o ataque quimico realizado forma um filme, como em
ataques coloridos, 0 modo de ataque por imersdo é mais indicado ao invés do ataque
por esfregamento, pois o0 ataque por esfregamento impedira a formacéo do filme de
maneira adequada sobre a superficie atacada. E, de fato, através dos casos analisados

comprova-se essa afirmacéo.
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(@)
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(©
Figura 4.11: Regifes distintas de uma amostra atacada por imersdo. Aumento 1000x. (Condi¢es: LePera, t=25s,
secagem natural)
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4.3  Pré-ataque

O ataque quimico com LePera, em muitos casos, ndo delineia os contornos de
gréos das fases presentes na microestrutura analisada, dificultando a medicéo da fracao
volumétrica das fases presentes. Este problema, em geral, é solucionado com um pré-
ataque de Nital a 2%, que evidencia os contornos de grdo de ferrita e produz maior
contraste da bainita e martensita (LEPERA, 1980).

Neste trabalho foram realizados ataques com o0s reagentes LePera e
LePeramogificadonn €M amaostras com e sem pré-ataque a fim de verificar a influéncia do
pré-ataque na caracterizacdo do material estudado. O pré-ataque, quando adotado, foi
realizado com o reagente Nital 2% com tempo de 2 sou 5s.

Ao se analisar uma amostra, sem pré-ataque, atacada por imersdo com o reagente
LePeramogificadonnn POr 25 S € seca naturalmente, notou-se que os contornos das fases
presentes se apresentam delineados, além das fotomicrografias terem nitidez e
contraste satisfatorios, sendo possivel distinguir as fases presentes da microestrutura
analisada: tons de azul — ferrita, tons claros — austenita retida e martensita e tons de

marrom — bainita, como pode ser observado na Figura 4.12.
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(@)

(b)

Figura 4.12 - Regides distintas de uma amostra sem pré-ataque. Aumento 1000x. (Condigdes: ataque por
imersao, reagente LePeranogificadont, t=258, secagem natural)

Nas Figuras 4.13a e 4.13b, pode-se observar amostras pré-atacadas com Nital 2%
por 2 s e por 5 s, respectivamente, sendo em seguida, atacadas com 0 reagente

LePeramodgificadonn POr 25 S € secas naturalmente
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(@)

(b)

Figura 4.13 - Amostras com pré-ataque de Nital 2%: a) t=2s b) t=5s. Aumento 1000x. (Condi¢des: ataque por
imersdo com reagente LePeranogificadont, t=258, secagem natural)

No primeiro caso, a amostra foi super atacada, o que impossibilitou a distingdo
das fases presentes na microestrutura do material, pois a coloracdo e contraste da
fotomicrografia obtida ndo foram satisfatorios. Na amostra pré-atacada por 5 s com
Nital 2% observou-se que a amostra também foi super atacada, ndo sendo possivel

nem distinguir contornos das fases presentes.
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Figura 4.14 - Amostra com pré-ataque de Nital 2% por t=2s. Aumento 1000x. Condig¢des: ataque por imersao
com reagente LePeramogificadonn, t=158, secagem natural)

A fim de verificar se, com o emprego do pre-ataque, o tempo de ataque com o
reagente LePeramoditicadorn deveria ser inferior, realizou-se um atague em uma amostra
previamente pré-atacada com Nital 2% por 2 s e posterior ataqgue com 0 reagente
LePeramogificadonn POr 15 S. Através da analise da Figura 4.14 observam-se melhores
resultados ap6s submeter a amostra a um pre-ataque e diminuir o tempo de exposi¢do
da mesma ao reagente do ataque colorido. Os contornos de graos foram delineados e a
nitidez das fotomicrografias esta adequada. Entretanto, o contraste apresentado nao foi
satisfatorio, sendo necessario aumentar o tempo de ataque da amostra, de modo que
seja superior a 15 s e inferior a 25 s.

Outra amostra, sem pré-ataque, atacada por imersdo com o reagente LePera por
15 s e seca naturalmente foi analisada. Através da Figura 4.15 é possivel observar que
0s contornos de grdos foram delineados e as fases presentes sdo facilmente
distinguidas devido ao contraste e a nitidez das fotomicrografias: tons de azul — ferrita,

tons claros — austenita retida e martensita e tons de marrom — bainita.
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Figura 4.15 - Regies distintas de uma amostra sem pré-ataque. Aumento 1000x. (Condigdes: ataque por
imersdo. reacente LePera. t=15s. secaaem natural)

Em seguida, uma amostra foi pré-atacada com Nital 2% por 2 s, sendo em
seguida, atacada por imersdo com o reagente LePera por 15 s e seca naturalmente.
Nota-se, ao se observar a Figura 4.16, que os graos ndo foram delineados e o contraste
das fases presentes ndo permitiram distingui-las, possivelmente, devido a néo
aderéncia do filme de reagente na superficie da amostra, devido a erosdo gerada na

superficie da amostra pelo reagente Nital.
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Figura 4.16 - Regides distintas de uma amostra com pré-ataque de Nital 2%, t=2s. Aumento 1000x. (Condicdes:

ataque por imersdo com reagente LePera, t=15s, secagem natural)

Realizou-se entdo, um pré-ataque por imersdo por 5 s em outra amostra, sendo
em seguida, atacada com o reagente LePera por 15 s e seca naturalmente. Na Figura

4.17 pode-se observar que os contornos de grdos foram delineados, aléem de a
fotomicrografia apresentar boa nitidez e contraste.

93
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Figura 4.17 - Regies distintas de uma amostra com pré-ataque de Nital 2%, t=5s. Aumento 1000x.
(Condigbes: ataque por imersdo com reagente LePera, t=15s, secagem natural)

As amostras atacadas com o reagente LePera ou LePeramqgificado 111 SEM Prévio pré-
ataque apresentaram bons resultados, com os contornos de grdos bem delineados, além
de contraste e nitidez nas imagens obtidas por microscopia éptica. Por outro lado, as
amostras que foram pré-atacadas com Nital 2% mostraram melhores resultados com
tempos de ataque com o reagente LePera ou LePeramogificado 111 iNferiores as amostras
que ndo foram pré-atacadas. O tempo de pre-ataque que apresentou melhor resultado

nas amostras estudadas foi o de 5 s.
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4.4  Reagentes/Tempos de ataque

Conforme foi descrito na Tabela 3.6 do Capitulo 3, neste trabalho foram
realizados ataques com variagdes de proporcdo e concentracdo das solucdes pré-
preparadas do reagente LePera.

Além dessas modificacBes, o tempo de ataque empregado também foi variado, a
fim de verificar qual seria 0 mais adequado tempo de exposicdo e a revelacao total dos
aspectos microestruturais (sem falhas/descontinuidades) do material a solugédo

utilizada.

4.4.1 LePera (Metabissulfito de sddio 1% + Picral 4% - Proporcéo 1:1)

Nesta etapa do estudo, o reagente utilizado para realizar os ataques foi preparado
conforme sugerido por LePera (1980), ou seja, uma solucdo de Metabissulfito de sodio
1% e Picral 4%, na proporc¢éo de 1:1.

Nas Figuras 4.18 e 4.19, observa-se amostras atacadas por imersdo com o

reagente LePera por 10 s e 15 s, respectivamente.

Figura 4.18 - Amostra atacada por imersdo com LePera por t=10s e seca naturalmente. Aumento 1000x

Na amostra atacada por 10 s é possivel visualizar apenas tons de azul, ndo
apresentando contraste suficiente para a identificacdo de fases presentes no material,

tdo pouco, os contornos dos graos podem ser identificados.
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Por outro lado, pode-se constatar que o material exposto ao reagente por 15 s,
Figura 4.19, apresenta coloracdo que permite obter contraste e nitidez suficientes para

se realizar a identificacdo de seus microconstituintes.

Ferrita T

/ Bainita

Austenita
retida/ \

Martensita

Figura 4.19 - Amostra atacada por imersdo com LePera por t=15s e seca naturalmente. Aumento 1000x.

Ao se aumentar o tempo de exposicdo do material ao reagente, os resultados

obtidos podem observado nas Figuras 4.20 e 4.21.

-

Manchas

Figura 4.20 - Amostra atacada por imersdo com LePera por t=25 s e seca naturalmente. Aumento 1000x.

Na amostra atacada por imersdo com o reagente LePera por 25s, o filme de

reagente formado na superficie da amostra permite a visualizacdo de tons claros e
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escuros. Entretanto, a amostra apresentou regides com grande quantidade de manchas,
como pode ser observado na Figura 4.20.
Na amostra atacada por 30 s, a identificacdo de contornos de gréos e/ou fases

néo foi possivel.

Amostra
super atacada
(“queimada™)

Figura 4.21 - Amostra atacada por imersdo com LePera por t=30 s e seca naturalmente. Aumento 1000x

4.4.2 LePeranqgiticado 1 (Metabissulfito de sodio 1% + Picral 4% - Proporcao 1:2)

A fim de verificar os resultados de ataques realizados com varia¢des do reagente
LePera, a quantidade de Picral 4% presente na solucdo convencional foi dobrada.
Entretanto, os resultados, em sua maioria, ndo foram satisfatérios, pois as amostras
atacadas com o reagente LePeramqgificado 1 apresentaram distor¢des da microestrutura,
corrosdo localizada, alem de falta de contraste e nitidez das fotomicrografias obtidas, 0
que impossibilitou a distincdo das fases presentes no material, como pode ser
constatado nas Figuras 4.22 a 4.25.

Na Figura 4.22, onde se observa uma amostra atacada por imersao com o
reagente LePeramgificado 1 POr 3 S, Nota-se que ndo ha nitidez e contraste suficientes para

caracterizar o material.
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Amostra
apresentando
distorcdes da
microestrutura

Figura 4.22 - Amostra atacada por imersdo com LePeramogificado 1 POF t=3 S € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Ao aumentarmos o tempo de ataque para 5 s, é possivel distinguir os contornos
das fases presentes no material. Tanto a nitidez quanto o contraste da imagem
apresentaram melhora em relagdo & amostra analisada anteriormente. Entretanto, ndo €
possivel distinguir as fracGes de cada microconstituinte, pois a fase bainitica (que
tende a ser marrom), confunde-se com regifes onde houve um ataque excessivo do

material, resultando em escurecimento dessas areas.

Figura 4.23 - Amostra atacada por imersdo com LePeranogificado 1 POF t=5 S € seca naturalmente. Aumento 1000x.
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Nas Figuras 4.24 e 4.25 n&o é possivel distinguir nenhuma fase presente no
material com seguranca. Nestes casos, ficou evidente, que o tempo de exposicdo da
amostra ao reagente foi excessivo.

Na Figura 4.24 pode-se observar a presenca de pites, causada por corroséo

localizada.

localizada

Figura 4.24 - Amostra atacada por imersdo com LePeranqgificado 1 POF t=7 S € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Figura 4.25 - Amostra atacada por imersdo com LePeraggificado 1 POr t=10 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

N&o se pode afirmar com convic¢do, qual seria o tempo ideal de exposicdo da
amostra ao reagente, nesta proporcdo, pois o tempo de ataque, provavelmente, seria

inferior a 5 s, 0 que torna dificil o controle do mesmo.
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4.4.3 LePeramogiticado 1 (Metabissulfito de sodio 1% + Picral 4% - Proporgdo 2:1)

A variacdo do volume da solucgdo pré-preparada de Metabissulfito de sddio 1%
no reagente LePera ndo apresentou bons resultados.

Como pode ser observado nas Figuras 4.26 a 4.29, ndo houve a formacédo de
filme de reagente nas superficies das amostras. Em nenhuma das amostras atacadas foi
possivel identificar contornos de grédos ou fases presentes no material.

Na Figura 4.27, a existéncia de uma avaria microestrutural é evidenciada. E

possivel observar “ghosts” na superficie da amostra atacada.

Figura 4.26 - Amostra atacada por imersdo com LePerangificado 11 POY t=5 S € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Figura 4.27 - Amostra atacada por imersao com LePeranogificado 1 POr t=10 s e seca naturalmente. Aumento 1000x.
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Figura 4.28 - Amostra atacada por imersdo com LePeranqgificado 11 POr t=15 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Figura 4.29 - Amostra atacada por imersao com LePeranqgificado 11 POr t=25 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

4.4.4 LePeranogificado 1 (Metabissulfito de sodio 1% + Picral 2% - Proporgéo 1:1)

Para a realizacdo de alguns ataques, variou-se a concentracdo da solucdo pré-
preparada de Picral, de 4% para 2%.

Os resultados obtidos com ataques por imersdo por 10s e 15 s ndo foram
satisfatorios, pois as amostras apresentaram avarias de ataque, bem como
impossibilidade de distincdo das fases presentes no material, como pode ser

evidenciado pelas Figuras 4.30 e 4.31, respectivamente.
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Na Figura 4.30 ¢ possivel observar avarias de ataque, os chamados “artefatos” ou

falsa microestrutura.

N

/ Artefatos

Figura 4.30 - Amostra atacada por imersdo com LePeranodificado 11 POr t=10 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Figura 4.31 - Amostra atacada por imersdo com LePeranogificado 11 POr t=15 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Portanto, para estas condigdes de ataque, ndo foi possivel a caracterizacdo das
amostras analisadas. Aparentemente, os tempos de ataques utilizados ndo implicaram
na formacdo de um filme de reagente que resultasse em uma imagem com contraste e
nitidez adequados.

Entretanto, ao atacar uma amostra com o reagente LePeramogificado 111 POr 25 S, €
seca-la naturalmente, obteve-se um o6timo resultado. Na Figura 4.32 é possivel

verificar o resultado deste ataque. Os contornos, bem como as fases presentes no
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material sdo facilmente identificaveis. O filme de reagente formado na superficie da

amostra foi homogéneo, o que possibilitou contraste e nitidez a fotomicrografia.

Figura 4.32 - Amostra atacada por imersdo com LePeranodificado 11 POr t=25 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.
A fotomicrografia apresentada na Figura 4.33 é de uma amostra atacada por

imersdo por 30 s e seca naturalmente. Observa-se que o tempo de ataque, nesse caso,

foi excessivo. N&o é possivel caracterizar o material pela imagem obtida.

Figura 4.33 - Amostra atacada por imersdo com LePeranqgificado 11 POr t=30 S € seca naturalmente. Aumento 1000x.
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4.4.5 LePerangdificado 1v (Metabissulfito de sodio 2% + Picral 4% - Proporgdo 1:1)

Para a realizacdo de alguns ataques, variou-se a concentracdo da solucdo pré-
preparada de Metabissulfito de sédio, de 1% para 2%.

Os resultados obtidos com ataques por imerséo por 5s, 7' s, 10 s, 15 s ndo foram

satisfatorios, como pode ser evidenciado pelas Figuras 4.34 e 4.37, respectivamente.

Figura 4.34 - Amostra atacada por imersao com LePeraogificado v POr t=5 s € seca naturalmente. Aumento 1000x.

Figura 4.35 - Amostra atacada por imersao com LePeraogificado 1v POr t=7 S € seca naturalmente. Aumento 1000x
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Os resultados obtidos com ataques por imersdo ndo foram satisfatorios. As
amostras atacadas por 5s e 7s ndo apresentaram 0s contornos de grdo delineados,

aléem de que, o contraste entre as tonalidades obtidas na superficie da amostra néo

permitiu a distincdo das fases presentes.

Figura 4.36 - Amostra atacada por imersao com LePeragificado v POr t=10 s € seca naturalmente. Aumento 1000x

Figura 4.37 - Amostra atacada por imersao com LePeraogificado v POr t=15 s € seca naturalmente. Aumento 1000x

As fotomicrografias das amostras atacadas por 10s e 15s, por outro lado,

apresentaram coloracdo que sugere que foram super atacadas.
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45  Temperatura e umidade relativa

A temperatura e a umidade relativa do ar foram dois fatores que influenciaram
nos resultados dos ataques realizados, apesar de serem varidveis que ndo foram
passiveis de serem controladas, apenas monitoradas.

No decorrer da realizacdo da parte experimental deste trabalho, se observou que
esses dois fatores eram importantes, principalmente, quando as amostras depois de
atacadas eram secas naturalmente.

Nesses casos, notou-se que em dias nas quais a temperatura estava elevada
(acima de 26°C) e a umidade relativa do ar baixa (abaixo de 40%), as amostras secas
naturalmente apresentaram melhores resultados, ndo apresentando manchas e pontos
de oxidacdo provenientes da secagem e/ou acumulo de reagente em algumas areas da
amostra.

Ao contrario, nos dias em que a umidade relativa era elevada, a secagem natural
da amostra era comprometida. Em geral, as amostras apresentaram muitos pontos de
oxidagédo e manchas, além de o filme formado na superficie da amostra néo apresentar

aspecto uniforme.
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5 CONCLUSOES

Considerando desenvolver um procedimento metalografico adequado para
caracterizacdo microestrutural de um aco multifasico (TRIP), utilizando microscopia
Optica, através da avaliacdo dos principais pardmetros utilizados na preparagédo
metalogréfica, concluiu-se que:

a) Dentre os trés modos de secagem analisados (secagem com ar frio forcado
uma distancia de 10 cm da amostra, secagem com ar frio forgado a 40 cm da amostra e
secagem natural), o processo que se mostrou mais eficiente foi 0 modo de secagem
natural, que apresentou maior homogeneidade do filme de reagente formado sobre a
superficie das amostras atacadas.

b) O ataque por imersdo apresentou melhor nitidez e contraste quando comparada
as amostras atacadas por esfregamento. O filme de reagente formado sobre a superficie
da amostra € homogéneo, o que possibilita a caracterizacdo do material analisado.

c) As amostras atacadas com o reagente LePera ou LePeramggificado 111 S€M Prévio
pré-ataque apresentaram bons resultados, com os contornos de grdos bem delineados,
além de contraste e nitidez nas imagens obtidas por microscopia éptica. Por outro lado,
as amostras que foram pré-atacadas com Nital 2% mostraram bons resultados com
tempos de ataque inferiores quando comparados as amostras que nao foram pré-
atacadas.

d) Dentre os ataques realizados com variacOes de propor¢do e concentracao das
solugdes pré-preparadas do reagente LePera, concluiu-se que os melhores resultados
foram os obtidos com os ataques com os reagentes LePera (Metabissulfito de sodio 1%
+ Picral 4% - Proporcdo 1:1) e LePeramogificado 111 (Metabissulfito de soédio 1% + Picral
2% - Proporc¢édo 1:1), por 15s e 25s, respectivamente. As amostras que foram atacadas
com 0s reagentes LePeramqgificado 11 € LePeramodificado 1v NA0 apresentaram contraste e tons
que permitissem a identificacdo das fases presentes no material, além disso, problemas
como distor¢cdes da microestrutura, presenga de “ghosts” e corrosdo localizada foram
identificados quando realizados ataques utilizandoesses reagentes.

Dentre as conclusdes deste trabalho, provavelmente os itens (a) e (b) podem ser

aplicados a todos 0s a¢cos submetidos a tint etching.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Ampliar a gama de materiais estudados, tornando possivel a elaboragdo de
metodologias para caracterizacdo microestrutural, por microscopia oOptica, que possa
ser aplicavel a diversos a¢os avancados

Diversificar os ataques quimicos realizados, por exemplo, Beraha, Klemm,
solucdo aquosa de metabissulfito sodio, alem de outras técnicas de caracterizacao,
visando determinar as fracdes volumétricas das fases presentes por analise de imagens
em microscépio optico

Utilizar outros recursos para a caracterizacdo microestrutural, como MEV,

microscopio de forca atbmica,...
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