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Resumo

A caracterizagao do tamanho de grao austenitico prévio dos agos € importante, pois a partir
desta investigacdo é possivel estimar pardmetros metallrgicos que repercutirdo na
qualidade final do produto. Desenvolver métodos para a revelagdo do contorno de grao
prévio se faz necessario, porém, muitas pesquisas apontam para a complexidade destes
métodos. Este trabalho se propbe a avaliar diferentes técnicas de contraste para revelar o
contorno de grao austenitico prévio dos agos ABNT 1045 e ABNT 4340. Foram utilizadas
trés técnicas para revelar o contorno de grao austenitico prévio, sendo: ataque quimico,
ataque térmico e témpera superficial. Destacam-se o ataque térmico e a témpera
superficial como métodos inovadores. O ataque quimico foi realizado em trés condicoes,
variando-se a composigao de acido cloridrico adicionado ao reativo a base de acido picrico.
O ataque térmico foi realizado em duas condi¢cdes, em atmosfera inerte e em atmosfera
oxidante/inerte. A técnica de témpera superficial consistiu em austenitizar e promover um
tratamento térmico de témpera com restricdbes na taxa de resfriamento, promovendo um
efeito de transformacdo bainitica nos contornos de grdos austeniticos prévios. Péde-se
concluir que a técnica mais eficiente para os acos estudados foi o ataque quimico a base
de acido picrico. As técnicas de ataque térmico e témpera superficial se mostraram
eficientes para o aco ABNT 1045, apresentando potencial de melhoria metodoldgica para
outros tipos de acos.

Palavras-chave: Contorno de grdo austenitico prévio; Ataque quimico; Ataque térmico;
Témpera superficial.

EVALUATION OF DIFFERENT CONSTRAST TECHNIQUES TO REVEAL THE PRIOR
AUSTENITE GRAIN BOUNDARY

Abstract
The characterization of prior austenite grain boundary of steels are important, because with
this parameter knowledge, is possible to estimate metallurgical parameters that could have
influence on steel product quality. The development of practical methods aiming to reveal the
prior austenite grain boundaries is necessary, but many research papers highlights the
complexity of these kind of methods. In this context, this work proposes to evaluate different
contrast techniques to reveal the prior austenite grain in ABNT 1045 and ABNT 4340 steels.
Techniques as chemical etching, heat etching and surface quenching etching were applied.
The heat and surface quenching methods are innovative. The chemical etching was tested in
three conditions (HCI content was changed), the heat etching was evaluated in two
conditions (inert and oxidizing environment), the surface quenching etching were applied with
restrictive conditions in cooling rate, aiming to obtain bainite in prior austenite grain
boundaries. It was possible to conclude that the most efficient method is the chemical
etching with picric acid and HCI for both studied steel. The heat and surface etching were
efficient only for ABNT 1045 steel.
Keywords: Prior austenite grain boundary; Chemical etching; Heat etching; Surface
quenching etching.
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1 INTRODUGAO

O tamanho de gréao inicial da austenita € uma caracteristica importante dos acos,
pois influencia na cinética de transformagdo dos microconstituintes difusionais e
adifusionais, bem como suas morfologias. A microestrutura obtida apds o
resfriamento continuo confere aos agos propriedades distintas que influenciarao
diretamente no campo de aplicacdo. Dessa forma, o conhecimento do tamanho de
grao austenitico prévio dos agos é essencial para definir melhores condigdes
operacionais como, por exemplo, temperatura de austenitizacdo e tempo de
encharque.

A revelagédo do contorno de grao prévio da austenita € um procedimento complexo
e muitas das vezes ndo se consegue bons resultados, pois alguns fatores como a
composi¢cao quimica e tratamentos térmicos aos quais o ago foi submetido
influenciam na resposta as técnicas de revelagdo [1]. Por isso, segundo Andrés et
al. (2001), esse processo pode se tornar dificil, especialmente para agos médio
carbono altamente ligados [2].

Andrés et al. (2001), citam em seu trabalho o método indireto onde utiliza-se de
técnicas metalograficas para observagao do antigo contorno de gréo austenitico a
temperatura ambiente [2]. As técnicas para a revelagao do contorno de grao prévio
podem ser aplicadas por meio de ataque quimico, ataque térmico e por témpera
superficial [2-5]. No ataque quimico, a efetividade do reativo a base de acido picrico
€ controlada pela adicdo de acido cloridrico. Para melhorar a efetividade do reativo
de acido picrico é necessario pequenas adi¢bes de acido cloridrico (HCI),
principalmente para acos alta liga que contenham especialmente cromo [3]. Tem-se
a seguinte relagao: quanto maior a quantidade de carbono na liga, menor adigao de
HCI é requerida [3].

Cho et al. (2008), ressaltam que o reagente quimico baseado em acido picrico é
muito utilizado para a determinagdo dos contornos de grdo em agos baixa liga.
Porém, esse reagente nao é satisfatério para tal determinagdo em agos altamente
ligados [4]. Ja o ataque térmico consiste na exposigdo de amostra de ago polida a
temperaturas razoavelmente elevadas, numa atmosfera inerte, promovendo a
formagao de ranhuras nas intersegcdes dos contornos de grdo, permitindo assim a
observacgéao dos contornos de grao ao microscépio optico [6]. A técnica de ataque
térmico € a melhor para se revelar o contorno de grao austenitico prévio em agos
carbono microligados [2,7].

Em relagdo ao procedimento de témpera superficial, nenhum trabalho especifico foi
encontrado na literatura técnica. Entretanto, estudos especificos sobre a extensao
da formacado de martensita em funcédo da profundidade de témpera revelam que, a
uma certa profundidade, a martensita deixa de estar presente e, em fung¢ao da taxa
de resfriamento mais baixa, ocorre a formacdo de pequena fragdo de ferrita
primaria e bainita nos contornos de gréo austenitico prévio. A revelagdo desta
microestrutura, portanto, aparenta ser uma potencial técnica para revelagdo do grao
austenitico original [8,9].

No presente Trabalho foram avaliadas diferentes técnicas de contraste para revelar
o contorno de grao austenitico prévio em agos ABNT 1045 e ABNT 4340 e, em
seguida, os resultados dos dois tipos de ago (ABNT 1045 e ABNT 4340) foram
comparados. Foram utilizadas trés técnicas para revelar o contorno de gréo
austenitico prévio, sendo: ataque quimico, ataque térmico e témpera superficial.



2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

As Tabelas 1 e 2 apresentam, respectivamente, a composi¢ao quimica das amostras
dos acos ABNT 1045 e ABNT 4340 recebidos no Laboratério de Tratamentos
Térmicos e Microscopia Optica (LTM) do DEMET-EM-UFOP. O aco ABNT 1045 é
um ago carbono comum e o aco ABNT4340 é um ago baixa liga com teor de C
proximo a 0,4%. Estes acos foram selecionados para a realizagao deste estudo por
possuirem caracteristicas quimicas distintas, permitindo assim, a avaliacdo da
eficiéncia das técnicas de ataque testadas para acos diferentes.

Tabela 1. Composicdo quimica do ago ABNT 1045 (% em massa).

C Mn P S Si Ni Cr Mo Al
0,449 0,679 0,018 0,014 0,212 0,012 0,039 0,011 0,019
Tabela 2. Composicao quimica do aco ABNT 4340 (% em massa).

C Mn P S Si Ni Cr Mo
0,398 0,702 0,0182 0,0177 0,342 1,67 0,730 0,292
Al \% Nb B Ti Co Cu -

0,0287 0,0064 0,0041 0,0010 0,0021 0,0556 0,0355 -

2.2 Procedimentos Experimentais

As Figuras 1, 2 e 3, apresentam, por meio de fluxogramas, as técnicas utilizadas
para a revelagdo do tamanho de grdo austenitico prévio dos agos ABNT 1045 e
ABNT 4340.

Na etapa de ataque quimico por imerséo foi realizada a preparagdo metalografica
(lixamento e polimento) das amostras que foram, em seguida, quimicamente
atacadas, conforme condigbes apresentadas na Figura 1.

O ataque térmico foi realizado em duas condi¢des (A e B) sendo que na condigao A
as amostras foram previamente lixadas e polidas, seguido da austenitizagdo em
forno com atmosfera com argénio. Na condi¢cao B, as amostras foram submetidas a
dois ciclos térmicos distintos. Primeiramente as amostras foram austenitizadas em
forno com atmosfera oxidante, seguido da preparagcdo metalografica. Apds a
preparagao metalografica as amostras foram submetidas a um aquecimento em
atmosfera inerte. As condigdes do ataque térmico estdo apresentadas na Figura 2.
Na Figura 3 estdo apresentadas as etapas da técnica de témpera superficial. Deve-
se destacar que, na preparagao metalografica, as amostras foram levemente
desbastadas para se atingir uma profundidade de témpera onde um constituinte
presente na microestrutura fosse a bainita no antigo contorno de grao austenitico.
Para todas as técnicas de ataque avaliadas, as amostras foram posteriormente
submetidas a analises microestruturais ao microscopio 6ptico (MO). Foi utilizado um
microscopio optico PANTEC do Laboratorio de Tratamentos Térmicos e Microscopia
Optica (LTM) do DEMET-EM-UFOP.



Ataque Quimico por Imersao
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Figura 1. Composigado quimica dos reativos a base de acido picrico.
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Figura 2. Condigbes de realizagao do ataque térmico.
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Figura 3. Etapas da técnica de témpera superficial.




3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste item serdo apresentados e discutidos os principais resultados das trés
técnicas de revelagdo do tamanho de gréo prévio de amostras dos agos ABNT 1045
e ABNT 4340.

3.1 Ataque Quimico

As Figuras 4, 5 e 6 apresentam os resultados obtidos pela aplicagdo da técnica de
ataque quimico, a base de acido picrico, para a revelagdo do contorno de gréao
austenitico prévio dos agos ABNT 1045 e ABNT 4340.

Foram utilizadas trés composi¢des do reativo a base de acido picrico, variando-se
apenas a quantidade de acido cloridrico (HCIl). Para menores quantidades
adicionadas de acido cloridrico, melhores foram os resultados da delineacdo dos
contornos de graos austeniticos prévios para os dois agos estudados, como
verificado na Figura 5. Brewer et al. (1991) afirmam que a adigao de HCI melhora a
efetividade do reativo a base de &acido picrico, pois o HCI ativa a superficie,
potencializando a agcdo do acido picrico. Ainda segundo os autores, a adigdo de
quantidades inadequadas de HCI pode promover um ataque muito brando, se
adicionado em quantidades pequenas, ou um superataque, se adicionado em
excesso. Eles destacam que esta quantidade ideal de HCI depende fortemente da
composi¢cao quimica do ag¢o. Agos baixo carbono e com baixa concentracdo de
elementos de liga s&o menos susceptiveis a agdo corrosiva do reagente, ao passo
que agos com teor de carbono mais elevado e com significativo teor de elementos
de liga sdo mais afetados pela agao do HCI [3].

Na Figura 5, pode-se observar que o ataque do agco ABNT 1045 foi mais brando em
relacdo ao verificado para o ago ABNT 4340. A justificativa para este fato esta na
concentragdo de HCI utilizado (0,5ml). Como o aco ABNT 4340 possui teores de
elementos de liga significativamente superiores aos do aco ABNT1045 ele teria sido
mais susceptivel ao efeito da pequena concentracdo de HCI, confirmando o que é
descrito pela literatura. Aumentando-se a concentragao de HCI para 2,0ml, pode-se
observar na Figura 4 que os contornos de graos austeniticos prévios estdo com
maior contraste, porém para o aco ABNT4340 verifica-se um inicio de superataque,
0 que indica que a concentragdo de HCI esta corroendo exageradamente a
superficie da amostra, o que n&do acontece para o ago ABNT 1045 [3,4].

O excesso de acido cloridrico na composi¢ao quimica do reativo a base de acido
picrico dificulta o controle do ataque quimico, promovendo uma corrosao drastica da
superficie da amostra (superataque), inviabilizando a analise microestrutural, como
apresentado na Figura 6.
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Figura 4. Contornos de graos austeniticos prévios revelados por ataque quimico — Condigao A (2ml
de HCI). (a) ABNT 1045 - 200x, (b) ABNT 1045 - 400x (c) ABNT 4340 — 200x (d) ABNT 4340 — 400x.
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Figura 5.‘Contorn6's 'de graos austeniticos prévios revelados pbf ataciue quimico — ondigéo B (0,5ml
de HCI). (a) ABNT 1045 - 200x, (b) ABNT 1045 - 400x (c) ABNT 4340 — 200x (d) ABNT 4340 — 400x.

* Contribuicdo técnica ao 70° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 15° ENEMET - Encontro

Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, parte integrante da
ABM Week, realizada de 17 a 21 de agosto de 2015, Rio de Janeiro, RJ, Brasil. 217




Figura 6. Ataque quimico |nsat|sfator|o com reativo a base de acido picrico — Condi¢ao C (3,5ml de
HCI). (a) ABNT 1045 - 400x, (b) ABNT 4340 - 400x.

3.2 Ataque Térmico

As Figuras 7 e 8 apresentam os resultados da técnica de ataque térmico para a
revelagdo do contorno de grdo austenitico prévio dos acos ABNT 1045 e ABNT
4340.
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Flgura8 Ataque térmico — Condlgao B (a)A NT 1045 400x (b) ABNT 4340 400x

Pode-se observar que ambas as condi¢des testadas nao foram eficientes para o ago
ABNT 4340. Entretanto, foi possivel revelar os antigos contornos de gréo
austeniticos na amostra ABNT 1045, sendo a condicdo mais eficiente a B. Pode-se
justificar a diferenga de contraste entre as condi¢des A e B pelo fato de na condi¢ao
B a amostra ter sido submetida a uma austenitizagao prévia, que contribuiu para a
homogeneizagcao da austenita, seguida de uma etapa de oxidagao controlada em
uma temperatura mais baixa e por um intervalo de tempo menor.



Na austenitizacdo em atmosfera oxidante os elementos quimicos foram solubilizados
e difundiram-se para os contornos de grao, regides de maior energia, e essas
regides oxidaram-se preferencialmente, de forma controlada, permitindo o contraste
entre essas regides e o volume do grédo. O comportamento do agco ABNT 4340 ao
ataque térmico foi distinto ao do ago ABNT 1045, pois, possivelmente, na
solubilizagdo alguns elementos de liga difundiram-se em volume, dificultando a
oxidacdo seletiva no contorno de grdo e consequentemente, o contraste com o
volume do gréo.

3.3 Témpera Superficial

A Figura 9 apresenta os resultados da técnica por témpera superficial para a
revelagdo do contorno de grao austenitico prévio dos agcos ABNT 1045 e ABNT
4340.
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Observa-se na Figura 9b que para o ago ABNT 4340 n&o foi possivel delimitar os
contornos de graos austeniticos prévios porque revelou a microestrutura
martensitica resultante do resfriamento rapido. Como o aco ABNT 4340 tem elevada
temperabilidade, o processo de nucleacdo da ferrita pro-eutetoide ou bainita nos
contornos de gréos austeniticos ndo é efetivo, dificultando a revelagédo do contorno
de grao austenitico prévio. Apesar do aco ABNT 1045 também apresentar
significativa temperabilidade, o processo de nucleagédo de pequena fracdo de perlita
fina e de bainita nos contornos de graos austeniticos prévios, favoreceu a
delimitacao desses contornos na amostra deste aco [8,9].

4 CONCLUSOES

Entre as técnicas de ataque empregadas, pode-se concluir que o ataque quimico a
base de acido picrico foi o que melhor desempenhou a fungcdo de revelar os
contornos de graos austeniticos prévios nos acos ABNT 1045 e ABNT 4340.

No ataque quimico a base de acido picrico, a concentragdo de acido cloridrico (HCI)
€ de fundamental importancia para a eficiéncia da técnica. Quanto maior o teor de C
ou de elementos de liga no ago, menor deve ser a concentracédo de HCI.

Entre as condi¢cdes de ataque térmico propostas, nenhuma se mostrou eficiente para
revelar os contornos de grado austenitico prévio no ago ABNT 4340, porém a
condicdo de oxidagado -controlada em atmosfera de argbnio apds prévia



austenitizagdo do ago se mostrou viavel para o ago ABNT 1045, sendo necessarios
estudos complementares com o objetivo de aperfeicoamento da técnica.

A técnica de témpera superficial atingiu os objetivos propostos apenas para o acgo
ABNT 1045 em funcgéo de sua curva de resfriamento continuo ser mais deslocada
para a esquerda em relacdo a do aco ABNT 4340. Estudos complementares de
controle da velocidade de resfriamento desta técnica podem melhorar a eficiéncia da
mesma para agos de elevada temperabilidade.
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