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Resumo

O ataque que proporciona tons coloridos na micrografia e, consequentemente, em
um minimo consideravel de casos , melhor contraste para analise das fases e
constituintes presentes baseia-se na deposicdo de um filme fino sobre a superficie
da amostra, diferente do que ocorre no ataque convencional. O ataque que produz
micrografias coloridas, também denominado causticacdo a tinta, utiliza solucdes
acidas, com agua ou alcool como solvente. A espessura do filme depositado varia
entre 0,04 e 0,5um. As cores produzidas sao funcdo da espessura do filme. No
presente trabalho mostra-se os detalhes desta técnica e o potencial de utilizacado na
analise microestrutural dos materiais metalicos.

Palavras-chave: Ensino; Pesquisa; Metais.

COLORED METALLOGRAPHY USED IN TEACHING AND
RESEARCH OF THE MICROSTRUCTURE OF METALS

Abs tract

The acid attack that provides the colored shades in micrography and, as a result, in a
sizeable number of cases, provides better contrast to analyze the phases and
constituents that are present, is based on coating a thin film on the surface of the
sample, which does not occur in a conventional attack. The attack that produces
colored micrography, also known as etching, uses acid solutions with water or
alcohol as a solvent. The thickness of the film varies between 0,04 and 0,5um.

Colors produced are a function of the thickness of the film.

This present work gives details of the technique and potential of using microstructure
analysis of metallic materials.
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1 INTRODUCAO
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Nossos conhecimentos da relacdo entre a estrutura e propriedades,
proporciona o0 embasamento para a selecdo de materiais existentes e o0
desenvolvimento de novos materiais. E possivel produzir uma estrutura eletrénica e
atbmica para criar equipamentos Opticos e eltrbnicos miniaturizados. Pela
manipulacdo da estrutura molecular, produzimos uma vasta gama de materiais
capazes de operarem sobre condi¢cbes extrema. Incluindo levada temperatura ou
desgaste. O controle da microestrutura levou a dianteira para muitas ligas , no
campo aeroespacial, automobilistico e médico. Nos temos formas de controle da
estrutura dos metais para formar compostos que resultam em propriedades sem
igual.

A metalografia € descrita pela ASM como “a ciéncia relacionada a estrutura dos
metais e suas ligas revelada a olho nd ou utilizando-se equipamentos como
microscopia Otica, microscopia eletrénica e técnica de difracdo de raio X".

Seabra, coloca um conceito mais simples “... € o exame e descricdo da macro
e microestrutura dos metais e suas ligas”.

Desta forma a metalografia, além de fornecer material para o ensino e
pesquisa, também é uma poderosa ferramenta nas méaos de profissionais que se
defrontam com problemas de fabricacdo e/ou operacéo de componentes mecanicos.
Através de um simples ensaio metalografico em um componente mecanico é
possivel realizar uma avaliagdo macro/microestrutural que permite ndo somente
controlar a qualidade do componente em producéo determinando sua adequacgao ao
uso; como identificar a condigdo metalurgica do componente em servi¢o subsidiando
a avaliacdo de vida (til remanescente para equipamentos que acumulam danos.®

Em andlise de falhas a metalografia da regido avariada € uma técnica
imprescindivel para a determinacdo da causa, pois a falha prematura sempre esta
condicionada a um erro, seja de selecdo de material x projeto, de processamento
daa matéria-prima ou de condicdo operacional. E a metalografia, quando
corretamente executada e interpretada, apresenta um retrato claro do ocorrido.

Conhecida basicamente como ensaio destrutivo, pois € realizada em uma
secdo do componente a metalografia se apresenta muito pouco popular pois exige
pratica na identificacdo das fases e a relacdo com o histérico do material ndo é
simples. Além disso exige uma preparacdo metalogréfica (desbaste, polimento e
ataque) cuidadosa e cansativa, que se nao for executada com critério pode introduzir
um mascaramento da estrutura do material levando a erros de interpretacao.

A pesquisa em ciéncia dos materiais exige excelentes conhecimentos da
estrutura e microestrutura dos materiais em desenvolvimento. Variacdes sensiveis
das propriedades mecéanicas de um material estdo, frequentemente, associadas a
pequenas alteracdes da microestrutura, que sdo, muita das vezes, dificeis de serem
colocadas em evidéncia. Assim somente um profundo conhecimento dos parametros
microestruturais e a determinacdo de suas correlacfes com as propriedades fisicas
e mecanicas, permite assegurar o bom comportamento dos materiais e/ou auxiliar
em seu desenvolvimento; assim sendo, o0 aprimoramento das técnicas de
caracterizagdo microestrutural tem sido amplamente pesquisado, pois o0
desenvolvimento de novos materiais requer, cada vez mais, o real dominio das
relacbes entre os parametros dos seus processos de obtencdo e suas
caracteristicas microestruturais.

Ha varias relagbes entre as micro e macroestruturas tipicas e as propriedades
mecanicas dos metais. Entre as mais importantes estao:
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« a diminuicdo do tamanho de grdo aumenta a resisténcia ao escoamento e a
dureza;

« com 0 aumento da percentagem de inclusdes a ductilidade tende a diminuir;

« as variaveis inerentes aos tratamentos superficiais, modificam a profundidade
da penetracdo e as caracteristicas microestruturais da regido endurecida,
afetando as propriedades;

« h& correlacbes entre a velocidade de propagacao da trinca de fadiga e os
parametros da tenacidade a fratura como uma funcdo de aspectos
microestruturais, como tamanho de grdo ou contagem e distribuicdo das
inclusoes; E

« 0s pontos de inicio das falhas podem ser associados as heterogeneidades
microestruturais, como as particulas de compostos intermetalicos, a segunda
fase ou os carbonetos agrupados. Os constituintes continuos do contorno dos
grdos fornecem um percurso facil para a propagacdo da fratura, pois sdo
menos ducteis do que a fase da matriz. Precipitados de segunda fase podem
oferecer as mesmas condi¢oes.

A microestrutura precisa exibir um contraste adequado para permitir que o
analisador diferencie as suas varias caracteristicas. E preciso ter cuidado na
preparacao da amostra, que é o fator mais critico na analise de imagem.

A aplicacdo do ataque colorido nas diferentes microestruturas é muito utilizado.
Este tipo de ataque proporciona diferentes coloracbes no mesmo material, nos
permitindo observar sua diferengca de orientacdo cristalografica e composi¢édo
quimica de seus graos, além de fornecer um aspecto visual excelente.®

Para a utilizacdo de tal ataque € necessaria que sua preparacdo e a da
amostra que sofrerd o ataque sejam cuidadosas de forma a se obter um resultado
final satisfatorio.

No presente trabalho mostra-se os detalhes desta técnica e o potencial de
utilizac@o na analise microestrutural dos materiais metélicos.
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2 METALOGRAFIA COLORIDA

O uso de cor na metalografia pode freqientemente auxiliar no exame e
interpretacdo de uma microsecao.

Héa duas categorias gerais dentro do uso de cores na metalografia: 1 — Realce
de contraste, em que uma cor particular usualmente ndo tem nenhuma relacao
intrinseca com o material (a cor € atil aqui porque o olho pode distinguir milhares de
matizacOes de cores mas poucas tonalidades de cinza, incluindo o preto e o branco).
A cor como um indicador de composicdo, em que cores especificas indicam
elementos ou fases. A mais recente categoria inclui o uso de certos reagentes
coloridos

Uma faixa de onda de cores pode ser obtida pela mistura de trés cores
primarias, vermelho, verde, e azul, variando as propor¢cdes na mistura. Nenhuma
das cores primarias pode ser obtida pela mistura das outras duas. As cores
intermediarias sao:

Cian = azul + verde = branco — vermelho

Amarelo = verde + vermelho = branco — azul

Magenta = vermelho + azul = branco — verde

A cor resultante da subtracdo de uma cor primaria do branco é a
complementar dessa primaria.
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Cian, amarelo, e magenta sdo chamados de primarias subtrativas. Elas
absorvem somente um terco do espectro visivel. Assim, qualquer par de primarias
subtrativas podem ser combinadas para produzir o aditivo primario complementar da
terceira primaria subtrativa. Por exemplo, cian e magenta combinadas fazem o azul.
Qualquer cor pode ser produzida pelo método subtrativo — usando somente uma
fonte de luz branca — pela mistura do amarelo, cian, e magenta. As trés subtrativas
primarias combinadas d&o o preto.

Filme colorido, do tipo reversivel que produz uma transparéncia positiva ou
negativa, depende do método subtrativo para produzir a imagem colorida final.
Filmes coloridos tém trés camadas sensitizadas (sensibilizadas) que quando
expostas a luz formam tinturas (cores) em uma fracdo proporcional a fracdo de
energia luminosa absorvida. A exposicdo faz estas camadas: cian, amarelo,
magenta. As camadas atuam como filtros de forma que somente a luz ndo absorvida
por elas alcanga os olhos. Assim, uma é&rea vista como vermelho sobre uma
transparéncia positiva projetada usando uma fonte de luz branca atuante consiste de
tinturas (cores) amarelo e magenta superpostas uma sobre a outra. Esta
superposicao permite que somente a componente vermelha da luz passe atraves
das camadas.®
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3 ALGUNS CONHECIMENTOS BASICOS SOBRE ATAQUE COLORIDO

Ataque colorido significa que uma fase particular ou composicdo é
determinada por uma cor definida. A identificacdo direta de fases por meios de
diferenciacdo de cores torna-se possivel. A melhoria do contraste causado pela
coloracdo das amostras é frequentemente bem-vinda, mas raramente esta é a
primeira razdo do uso de ataques coloridos. dois amplos tipos de agentes de
coloracdo serdo considerados: filmes de superficie, anddicos ou n&o, sobre
amostras atacadas ou ndo atacadas, e agentes quimicos de coloracao.

Na categoria filme de superficie, a camada (espessura) do filme produz
interferéncia nas cores. Variagbes na camada (espessura) produz cores diferentes.
A mais velha dessas técnicas € a coloracdo térmica, em que uma amostra €
aquecida em uma atmosfera oxidante. As finas camadas de 6xido, tem a espessura
governada pela diferenca na taxa de oxidacdo das varias fases formadas na
superficie; por isso a interferéncia colorida produzida pelo 6xido pode ser usado para
delinear as fases. A coloracéo térmica ndo funciona em todos os materiais e nao é
de facil controle como gostariamos.

Estritamente falando qualquer ataque colorido (de colora¢éo) produz um filme
que produz a cor observada. Para proposito de discussdo vamos considerar uma
agente quimico de coloracdo como uma substancia formada na superficie da
amostra, como um reagente usual sendo aplicado, em outras palavras, 0 agente de
coloragéo é aplicado por imerséo ou esfregdo (esfregamento) na amostra. O agente
de coloracdo é usado a temperatura ambiente, mas ndo precisa necessariamente
sé-lo. Corrente elétrica, altas temperaturas de oxidagdo, ou evaporacao a vacuo ndo
sao usados na producéo da coloracdo da amostra.

Os reagentes podem ser divididos em dois grupos : S&o reagentes anodicos,
em que um filme de sulfeto é precipitado nas areas de anodicas (matriz ferritica e
austenitica), e reagentes catdédicos em que um complexo 6xido de molibdato ou
filmes de selénio elementar sdo precipitados nos microcatodos (carbonetos, nitretos,
etc.) pelo processo de reducdo dos microcatodos. O efeito de cor nos filmes
anodicos €é devido a fendmenos de interferéncia e esta interligado com a espessura
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do filme. A espessura deste filme varia de gréo para grdo e também em maclas em
funcdo da orientacdo de cristalografica (diferenca na energia de superficie). Os
varios reagentes causam a coloracdo de diferentes fases, de modo que é possivel,
pela escolha correta do reagente, colorir de forma distinta uma ou outra fase
(qualquer fase) a vontade.

A base para a aplicacdo dos agentes de coloracdo é a criagdo de filmes de
interferéncia cuja a espessura é funcdo da composicdo. No uso de qualquer ataque
colorido uma quantia razoavel de experimentagcfes iniciais € necesséria para
estabelecer condicbes oOtimas de reproducdo das cores resultantes. Entdo a
composicado do reagente e as condigbes de ataque deve ser mantida constante
para melhor reprodutibilidade.

“Ataque” € um processo de corrosdo controlada baseado na acgéo eletrolitica
entre areas e/ou superficies de diferentes potenciais. Para metais puros ou ligas
monofésicas existe uma diferenca de potencial entre os grdos com diferentes
orientacdes cristalograficas, entre o contorno de grao e seu interior, entre impurezas
e a matriz, entre grdos de composi¢cao quimica diferenciada ou existe um gradiente
de concentracdo entre os cristais. Esta diferenca de potencial altera a taxa de
ataque, portanto revelando a microestrutura. Para ligas bifasicas, o potencial de uma
fase € maior que da outra. Durante o ataque, a fase mais eletropositiva ( anodica ) é
atacada enquanto a fase mais eletronegativa ( catédica ) ndo é atacada de modo
consideravel. A magnitude da diferenca de potencial entre duas fases € sempre
maior que as encontradas em ligas monofasicas. Portanto, ligas com duas ou mais
fases sdo atacadas de modo mais rapido do que as ligas monofasicas.

Na grande maioria dos ataques quimicos convencionais, a mesma fase pode
funcionar com superficie catddica ou anddica. O ataque colorido geralmente colore
tanto as fases catddicas quanto as anodicas . As cores sdo desenvolvidas por
interferéncia sempre do mesmo modo por uma mesma fase, portanto somente uma
cor é desenvolvida por uma fase ou potencial especifico (no caso de ligas
monofasicas).*®
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4 OS INGREDIENTES DO ATAQUE COLORIDO

Os ingredientes mais comumente utilizados no ataque colorido séao:
metabissulfeto de sédio (Na,S,0s), metabissulfeto de potassio (K,S,05s) e tiossulfato
de sédio (NaS,03.5H,0). Sao utilizados com agua como solvente e geralmente
colorem as fases anddicas. Para revelar metais com maior resisténcia a corrosao,
acidos hidrocléricos podem ser adicionados. Reagentes que contém estes produtos,
produzem filmes de sulfeto.

Ataque colorido a base de acido selénico (H,SeO,), ou molibdenato de sodio
(Na;M004.2H,0) geralmente colorem as fases ou microconstituintes catédicos,
como a cementita. O 4cido selénico € um acido muito perigoso (toxico) de ser
manuseado, e sO deve ser manipulado por pessoas treinadas e com bastante
experiéncia em manipulagéo de produtos perigosos. Em contrapartida, os reagentes
a base de molibdenato de sédio sédo relativamente seguros quanto ao seu
manuseio.”

5 INSTRUCAO PARA PREPARO DE REAGENTES

Nos muitos ataques quimicos, a observancia das quantidades da férmula dos
reagentes, ndo sao observadas de maneira criteriosa. Entretanto, no ataque
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colorido, a férmula dos reagentes tem de ser observada quase sempre de modo
criterioso. E para muitos, a ordem de mistura dos varios componentes do reagente,
também é critico. E melhor seguir as recomendacdes do fabricante de maneira mais
préoxima possivel.

Muitos ataques podem ser feitos em grandes quantidades (0,51a 1 1) para
posterior estocagem. Em alguns casos o ingrediente é deixado de fora da solugéo, é
somente adicionado no momento de sua utilizagdo.®
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6 PREPARACAO DA AMOSTRA PARA ATAQUE COLORIDO

As amostras para ataque colorido devem ser preparadas de maneira
cuidadosa. O controle de arranhfes é o problema mais critico. Ndo é raro a
observancia de uma grande quantidade de arranhdes mesmo quando
aparentemente a superficie estava livre depois do polimento. Este € um problema
caracteristico dos métodos que utilizam efeitos de interferéncia para produzir uma
imagem .

Amostras devem ser lixadas e polidas na seguinte seqiéncia de lixas de
carboneto de silicio: 120, 240, 320, 400, 600, 800 e 1.000 utilizando agua como
lubrificante; e polidos com pasta de diamante de 6 pme 1 um em panos sintéticos. O
diamante deve ser aplicado via aerosol e ocasionalmente recarregado durante o
polimento. As pressdes tempos de polimento sdo ajustadas conforme o tipo da
amostra. O lubrificante pode ser alcool etilico ou 6leos minerais.

Depois do polimento com diamante de 1pm um conjunto de arranhdes
unidirecionais esta presente e deve ser removido para fornecer a qualidade do
polimento desejado, usando-se diamante ¥ de micron®.

7 TECNICAS DE ATAQUE

O reagente deve ser misturado de acordo com as formulas. Pequenas
quantidades devem ser utilizadas entre 100 ml e 200 ml e acondicionadas em
pequenos recipientes de vidro ou polietileno. A solucdo deve estar livre de
impurezas e 0s recipientes devem ser limpos cuidadosamente, por que qualquer
agente estranho interferird na formacédo do filme. Devido ao fato de que os tempos
de ataque séo de 69 s a 90 s de imersao, as amostras sdo posicionadas com a face
para cima e totalmente mergulhadas. Depois passa-se todo o reagente para outro
recipiente e retira-se a amostra.

Aproximadamente apos 20 s a 40 s a amostra comeca a colorir, dependendo
da amostra e da solugdo. Neste momento recomenda-se movimentar lentamente o
becker para que permita a continuacdo do depdsito do filme, até que a amostra
obtenha uma coloracdo vermelha para violeta. A amostra deve ser lavada com muito
cuidado em &gua morna ou fria, etanol e seca.®?

N&o toque na superficie atacada.

8 OBSERVACAO DA AMOSTRA

As amostras agora estdo prontas para a observacdo no microscépio éptico e
para fotografia. Se o microscépio ndo for de platina invertida a amostra deve ser
montada com auxilio de massa teflon ou papel.

As amostras devem ser observadas primeiramente com luz branca sem filtros
ou somente com filme de densidade neutra. Posteriormente filmes coloridos podem
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ser utilizados para aumentar o contraste entre as cores. Em muitos casos a
coloracdo pode ser intensificada utlizando-se luz polarizada ou sistema
interferéncial.
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9 MATERIAIS E METODOS / RESULTADOS (EXEMPLOS DE METALOGRAFIA
COLORIDA

Para a preparagdo das amostras segue-se o lixamento em carbeto de silicio
grana 500, 800, 1.000 e 1.200. Limpeza ultrasénica durante 4 minutos. Polimento
com solugédo aquosa 1:10 de alumina 0,25 microns, diamantes 6 ym, 3 um , 1 ym e
Y, um, utilizando alc6ol como lubrificante.

A Figura 1 mostra alguns exemplos de micrografias coloridas, as fotos a, b, c,
g, i, ] sAo materiais a base de cobre e foram atacados com as solug¢des : 50 mL de
solucdo aquosa saturada de tiosulfato de sodio + 1 g metabisulfito de potassio,
imersédo durante 8 min aproximadamente (fotos a , b); 50 mL de solugédo aquosa
saturada de tiosulfato de sddio + 5 g metabisulfito de potassio, imersdo durante 15
min aproximadamente (fotos c , g) e 5 mL solucdo aquosa saturada de tiosulfato de
sédio + 45 mL de agua + destilada + 20 g de metabisulfito de potassio, imerséo
durante 20 min aproximadamente (fotos i , j); a foto (d ) € uma liga de titanio e foi
atacada com 39 g NH4FHF + 4 mL HCI + 100 mL water , imersao durante 5 segs.; a
foto (e ) um acgo carbono témperado revelado com 1 mL de HCI + 100 mL de &gua
destilada + 2 g de metabisulfito de potassio, imersdo durante 30 segs; a foto (f) &
uma liga de aluminio atacada com 4 g de permaganato de potassio, 1 g de
hidroxido de sédio em 100 ml de agua destilada, imersao durante 10 minutos; a foto
(h) é um ferro fundido branco e a foto (| ) € um ferro nodular atacados com 50 ml
de HCI + 50 ml de agua destilada + 1g de metabisulfiro de potassio + 3g de cloreto
férrico + 1g de cloreto de cobre, ataque por imersao durante 5 minutos.; a foto ( m )
€ um aco inox martensitico revelado com 20 mL de HCI + 100 mL de agua destilada
+ 1g de metabisulfito de potassio, imerséo dutante 4 minutos;
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Figura 1 - Exemplos de metalografia colorida - 200x.
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10 CONCLUSAO
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Os reagentes coloridos sdo uma valiosa ferramenta desde de que o reagente
seja controlavel. Fornece resultados reproduziveis, e da cores que podem ser
conferidas por meio de analise de microsonda eletronica validando a identificacéo da
fase. Infelizmente, nem todos os metais sdo melhor analisados por reagentes
coloridos.
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