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Resumo
O objetivo deste trabalho foi identificar a ocorréncia de descarbonetagdo e o grau de
esferoidizacdo de produtos laminados esferoidizados com o uso de microscopia otica
comparada com microscopia eletrbnica de varredura. Foi estudado o aco AISI 1095 nos
estados laminado e esferoidizado em duas bitolas (6,35 e 23 mm). A identificagdo da
descarbonetacdo por microscopia 6tica foi realizada por métodos padrdo empregados na
industria envolvendo a identificacdo de zonas descarbonetadas superficiais pela ocorréncia
de graos ferriticos e, no caso especifico da condi¢do esferoidizada, pela presenca também
de perlita ndo esferoidizada. Para as analises por MEV, na condicdo laminada ou
esferoidizada, as barras foram niqueladas sem remocado de carepa e depois cortadas,
embutidas em secao transversal, polidas e atacadas com Nital 2% por 10 segundos. Por
MEYV é possivel determinar a ocorréncia de descarbonetagcdo em profundidades inferiores a
10 microns. Por outro lado, com o uso de métodos estereoldgicos de analise de imagens é
possivel quantificar, pela fragdo volumétrica de carbonetos, perfis de descarbonetagcao ponto
a ponto com resolugao espacial inferior a 1 micron na profundidade. Portanto, a metodologia
desenvolvida permite maior resolugdo e quantificagdo mais precisa da ocorréncia de
descarbonetacdo comparada a microscopia otica tradicional, sendo o mesmo aplicavel ao
grau de esferoidizagao.
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COMPARISON OF OPTICAL MICROSCOPY AND SEM DETERMINING THE ANNEALING
LEVEL AND DECARBURIZATION IN HIGH CARBON ANNEALED STEELS
Abstract
The aim of this work was to determine the occurrence of decarburization and the
spherodization degree in hot rolled products by comparing optical and scanning electron
microscopy. The AISI 1095 steel was studied in hot rolled and annealed conditions of two rod
diameters (6.35 and 23 mm). The decarburization degree was verified using industrial default
methods, which are based on the identification of superficial decarburized zones by the
occurrence of ferritic grains and, in the annealed condition, also by the presence of lamellar,
non spherodized pearlite. For the SEM analysis the bars were previously nickel-plated
preserving the original hot-rolling scale on the bar surface, from which cross sections were
then cut, polished and etched with Nital 2% for 10 seconds. Using SEM it is possible to
determine the occurrence of decarburization in depths lower than 10 um. In the other hand,
using stereological methods of image analysis, it is possible to quantify decarburization
profiles by carbide volumetric fraction with a spatial resolution in depth lower than 1 um.
Therefore, the developed methodology permits higher resolution and more precise
quantification of decarburization occurrence comparing with traditional optical microscopy.
This analysis could also be applied to the spherodization degree.
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1 INTRODUGAO

Para melhorar a conformabilidade de alguns tipos de acos sao realizados
tratamentos térmicos especificos para a obtencdo de estruturas com estas
caracteristicas. O tratamento térmico de esferoidizagdo é largamente utilizado em
acos alto carbono com a finalidade de produzir uma estrutura de carbonetos
globulares em uma matriz ferritica. Esta estrutura proporciona a diminuicdo da
dureza, o aumento da ductilidade e a melhoria da usinabillidade.

Os principais ciclos de tratamento térmico utilizados para a obtencdo desta
estrutura sdo: manutencéo prolongada em temperaturas logo abaixo da temperatura
eutetdide (linha A4 do diagrama Fe-C), aquecimento e resfriamento alternado entre
temperaturas acima e abaixo de A, aquecimento a temperaturas acima de A,
seguido de resfriamento lento no forno ou manutencao da temperatura logo abaixo
de A, e posterior resfriamento lento."

Nos acos hipereutetdides ocorre a formacado de cementita alotriomorfa em
contornos de gréo (cementita pro-eutetoide, equiaxial em contorno de gr&do). Os
relatos da literatura ndo sdo unanimes sobre a relagdo entre a diminuicdo da
velocidade de esferoidizacdo com a presenga da cementita alotriomorfa ?. Porém, a
presenca desta estrutura promovera a heterogeneidade na estrutura esferoidizada,
com pequenas particulas globulares originadas da cementita eutetéide e particulas
globulares maiores, da cementita pré-eutetéide. Outro fator importante para a
esferoidizacdo € a espessura de carbonetos lamelares, sendo conhecido que
menores espessuras e, consequentemente, menores espagamentos interlamelares
sao mais favoraveis para o processo de esferoidizagao.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a caracterizacdo de formagdo de carbonetos e também de
descarbonetacdo normalmente € utilizada a microscopia o6tica. A melhor
contrastacédo de carbonetos para posterior analise de imagens por microscopia 6tica
foi obtida com a utilizagao de reagente picral 4% por cerca de 1,5 min. O mesmo
nao se verifica para as analises por microscopia eletrbnica de varredura, para as
quais curto ataque (10s) com reagente nital 2% ¢é efetivo para as andlises
quantitativas.

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas amostras de aco SAE
1095 com a composi¢cado quimica expressa na Tabela 1.

Tabela 1. Composigdo Quimica das Amostras de Aco SAE 1095
Amostra %C %Si | %Mn %P %S %Cr | %Ni | %Mo | %Cu
1 0,98 | 0,21 0,39 |0,02 | 0,01 0,06 | 0,06 | 0,02 |0,09
2 0,99 |0,20 | 0,41 0,02 | 0,01 0,08 | 0,07 | 0,01 0,09

As amostras foram preparadas para a analise metalografica seguindo o
seguinte procedimento: limpeza com agua destilada e alcool, seguido de
niquelamento eletroquimico. Apds, foram realizados os cortes de 3 secgdes
circulares com disco abrasivo e na sequéncia o embutimento em resina epoxi.
Seguiu-se a esta etapa o lixamento até a lixa com grana 2000 # e o polimento com
pasta diamantada de 3 uym e de 1 ym e o ataque quimico com nital 2% e/ou picral
4%. O microscopio 6tico utilizado foi o Olympus BX51 e o microscopio eletronico de
varredura foi o JEOL 6060.
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Para a realizagdo das analises quantitativas foi utilizado software ImageJ
versao 1.38x. A analise quantitativa foi realizada selecionando-se uma imagem de
cada amostra esferoidizada. Estas imagens foram tratadas de forma a evidenciar os
carbonetos presentes e eliminar itens que adicionariam erro as medidas. A seguir foi
feita a medigcao da area ocupada por carbonetos. No nucleo, foi feita medida da area
ocupada no tamanho da imagem. Na superficie, foi inicialmente cortada a parte nédo
uniforme da mesma em uma distancia que variava de 1 a 3 ym de distancia da
borda. E as medidas a partir da superficie foram feitas em distancias de até 35 ym
em dire¢cao ao nucleo da barra.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados apresentados a seguir mostram algumas das imagens que
foram tratadas para a medicdo de fracdo volumétrica ocupada pelos carbonetos
com a finalidade de estabelecer um perfil de descarbonetagdo com a utilizagao de
software de analises de imagens.

A Figura 1 apresenta o nucleo de barra esferoidizada com a bitola mais fina
de 6,35 mm, cuja fragdo de area ocupada por carbonetos € de 23,9 %. Observa-se
nesta amostra a heterogeneidade entre os carbonetos localizados sobre os
contornos de grao prévios e os carbonetos presentes no interior dos mesmos. Na
Figura 2 esta apresentada a mesma imagem apds o tratamento realizado para a
medicao, com a retirada das informagdes da imagens e binarizagdo da mesma.

Figra 1Fio-méui 6,5 m, ncle, Flgura 2 FIO maquma de 6 35 mrﬁ nucleo,
10 KV, magnificagdo 2.000X. 10 KV, magnificagdo 2.000X binarizada.

A Figura 3 apresenta a superficie do fio-maquina de 6,35 mm e a Figura 4, a
mesma imagem apos os ajustes para a medigao do percentual de area ocupado por
carbonetos.

A seguir, na Figura 5 é apresentada a sequéncia de imagens tratadas a partir
da superficie para estabelecer o perfil de concentragcao de carbonetos.
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Flgura Superf|0|e do fIO -maquina de ] Flgura 4 Como Flgura3 apos ajustespara 0
6,35 mm, micrografia original. tratamento da imagem.
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Figura 5 Tratamento de imagens do fio-maquina de 6,35 mm a partlr da superfl'cie.

Na Figura 6 esta apresentado para as duas bitolas o perfil da porcentagem
volumétrica de carbonetos para os primeiros 40 um a partir da superficie, medida
em cortes de 5 ym de espessura. Para cortes de 2 um de espessura 0 erro nos
valores de fracdo volumétrica obtidos foi excessivo. Calcula-se, a partir do diagrama
de fases Fe-C e da densidade das fases envolvidas um valor teérico de 40,1% para
a porcentagem volumétrica de Fe3C. No entanto, o valor medido no nucleo da barra
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de 23 mm foi de 38% e, na barra de 6,35 mm, de apenas 24% Fe3;C. Logo, apenas
uma fragdo dos carbonetos globulares é detectada na barra de menor didmetro, a
qual tem estrutura perlitica original mais fina que resulta em glébulos de Fe;C de
menor didmetro. Mesmo assim, detecta-se o0 aumento da porcentagem volumétrica
de de Fe;C na diregdo do nucleo das barras ja em profundidades de poucos
microns.

Como esperado, a descarbonetagcao superficial € maior para a barra de
diametro maior (23 mm). Um resfriamento mais lento leva a uma estrutura perlitica
mais grosseira, necessitando maior tempo-temperatura para sua completa
esferoidizacdo, acarretando uma maior perda superficial de C. No entanto, esta
perda se restringiu a apenas 10 pm, o que dificilmente seria detectado pelos
procedimentos usuais.

Perfil de Carbonetos
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Figura 6 Perfil da porcentagem volumétrica de carbonetos a partir da superficie
4 CONCLUSOES

O método desenvolvido, com a niquelagdo da superficie e analise de imagens
de MEV mostra que é possivel a quantificacdo da descarbonetagdo com resolugao
espacial de 5 ym na profundidade, minimizando as variagdes associadas aos
meétodos convencionais industriais por microscopia o6tica.

Uma fragao volumétrica semelhante a esperada foi encontrada para barras de
23 mm. No entanto, para uma estrutura mais fina, como a de um fio-maquina de
6,35 mm de didmetro, a determinacédo exata da fracido de carbonetos necessita de
imagens com magnificagao superior a 2000X.

A mesma metodologia pode ser utilizada também para a medi¢gdo do grau de
esferoidizacao.
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