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Resumo

A decomposicao da austenita foi estudada em um par de difusdo 5%Ni-10%Ni com
0,1%C. A amostra foi austenitizada a 900°C por 20 minutos, submetida a um
tratamento intercritico a 660°C por 1 minuto para formacao de ferrita proeutetoide
nos contornos de grdo e, em seguida, tratada isotermicamente a 500°C por 10
minutos. A formacéo de ferrita proeutetdide so foi observada nas regides de teores
de niquel mais baixos. Foram observadas a formacdo de perlita degenerada e de
bainita superior a partir de graos de ferrita proeutetoide. Verificou-se, por meio de
analises de EBSD, que a perlita degenerada cresce a partir da ferrita sem que haja
diferencas significativas de orientacdo, ao passo que 0 crescimento da bainita a
partir da ferrita de contorno de grdo € acompanhada de um ajuste de orientagédo
cristalografica, que ocorre por nucleacédo simpatica. Foi observado um desvio de 3°
entre a ferrita proeutetoide e a ferrita que compde a bainita superior.
Palavras-chave: Decomposicdo da austenita; Bainita; Ferrita proeutetdide; Perlita
degenerada

FORMATION OF EUTECTOID AUSTENITE DECOMPOSITION PRODUCTS FROM
PROEUTECTOID FERRITE
Abstract
Austenite decomposition was studied in a Fe-5%Ni-Fe-10%Ni diffusion couple with
0.1%C. The sample was austenitized at 900°C for 20 minutes, submitted to an
intercritical treatment t 660°C for 1 minute to allow for formation of proeutectoid ferrite
in austenite grain boundaries, and finally isothermally treated at 500°C for 10
minutes. Proeutectoid ferrite was only observed in low-nickel regions. Degenerate
pearlite and upper bainite were seen to form from grain boundary proeutectoid ferrite.
It was observed, by means of EBSD analyses, that degenerate pearlite grows from
proeutectoid ferrite without significant differences in crystallographic orientation,
while bainite growth from grain boundary ferrite is accompanied by a crystallographic
adjustment that takes place by sympathetic nucleation. A 3° deviation was observed
between proeutectoid ferrite and bainitic ferrite.
Keywords: Austenite decomposition; Bainite; Proeutectoid ferrite; Degenerate
pearlite.
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1 INTRODUCAO

Durante uma transformacao de fase, é possivel que uma fase produto nucleie

heterogeneamente na interface entre um cristal recém formado e o cristal pré-
existente da matriz. A um evento dessa natureza da-se o nome de nucleacéo
simpética. Esse evento foi descrito pela primeira vez por Aaronson e Wells,) em
1956. Aaronson et al.?) fizeram uma revisdo do assunto em 1995. Durante a
formacgédo de uma fase a a partir de uma fase mae B, a composicao da interface a.:f3
€ proxima daquela dada pelo diagrama de equilibrio na fronteira dos campos de
B/o+P, o/a+P, ou sua extrapolacdo em uma outra regidao do diagrama (como, por
exemplo, a extrapolagdo da linha solvus a+y no campo de a+FesC no diagrama Fe-
C). Nessa condigcéo, como a interface encontra-se sob equilibrio local, a for¢ca motriz
para a nucleacdo de um novo cristal da fase produto deveria ser proxima de zero, e
a taxa de nucleacéo deveria ser efetivamente nula. Entretanto, nucleacédo simpatica
€ um evento que ocorre com uma frequéncia consideravel.
A nucleacdo simpatica, quando envolve produtos alongados, pode ocorrer de trés
formas: face a face (face-to-face), borda a face (edge-to-face) e borda a borda
(edge-to-edge). Quando se trata de particulas equiaxiais, esta distingdo ndo se
aplica, uma vez que essas particulas ndo tém faces ou bordas distintas como um
produto acicular ou placéide.

Furuhara et al.® realizaram um estudo da decomposicdo da austenita em
acos Fe-C, e observou estruturas que classificou como perlita degenerada. Nesta
estrutura, a tipica disposicdo da cementita em forma de lamelas ndo se observa em
toda sua magnitude. A cementita apresenta-se fragmentada, como se as lamelas
houvessem *“quebrado”. As colbnias de perlita degenerada sdo formadas de
subunidades com pequenas diferencas de orientacdo, sendo que pode haver
diferencas de orientacdo dentro de cada subunidade. Essa caracteristica foi
apontada por Furuhara et al. Segundo eles, a perlita degenerada apresenta-se em
“blocos”, separados por filmes de cementita formados durante o encontro das frentes
de reacdo, e que tém entre si diferencas de orientacao caracteristicas de contornos
de alto angulo. Dentro desses blocos, encontram-se as supracitadas subunidades.

No que diz respeito a particulas alongadas (placas ou agulhas, o que
normalmente ndo é possivel diferenciar em secfes planares) nas ligas ferrosas, ha
trés estruturas possiveis que podem ser formadas: ferrita de Widmanstatten, ferrita
acicular e bainita. Ferrita de Widmanstatten € o nome normalmente atribuido a
particulas alongadas de ferrita, isentas de carbonetos, com algum grau de
conectividade com o contorno de gréo (primario ou secundario). Bainita € um nome
normalmente associado com ferrita acicular ou em placas, contendo carbonetos
dispersos, apesar de uma das definicdes de bainita claramente ndo fazer nenhuma
restricdio morfoldgica além da exclusdo de agregados lamelares de ferrita e
carbonetos. Ferrita acicular € o nome normalmente dado a ferrita alongada formada
no interior dos graos.

Apesar da existéncia de uma famosa controvérsia quanto ao mecanismo de
formacdo da bainita, Bhadeshia e Hillert concordam que a bainita e a ferrita de
Widmanstatten tém o mesmo mecanismo de crescimento,*® independente de qual
seja o0 mecanismo defendido por cada parte. Uma evidéncia importante de que o
mesmo mecanismo é operante durante diversas formas de decomposicdo da
austenita, conforme apontado por Purdy e Hillert,® é que uma “témpera inversa” (ou
seja, para uma temperatura mais alta) em uma amostra na qual esteja ocorrendo a
formacdo de bainita causa a continuacdo do crescimento da fase produto como
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ferrita de Widmanstatten. Hillert® também sugere que bainita isenta de carbonetos
deve ser reconhecida como ferrita de Widmanstatten

Phelan e Dipenaar’® e Phelan, Stanford e Dipenar® realizaram observacées
in-situ do crescimento de ferrita de Widmanstéatten por meio de microscopia confocal
a laser. Os autores destes trabalhos identificaram uma diferenca de orientagéo de
até 6,5° entre alotriomorfos de contornos de gréo e as particulas de Widmanstatten
gue se desenvolvem a partir dali. Esse angulo foi considerado pelos autores uma
evidéncia clara da ocorréncia de nucleacdo simpatica. Spanos, Wilson e Kral®®
também mostraram evidéncias de nucleacdo simpatica, com base em analises de
EBSD de estagios iniciais da formacao de ferrita de Widmanstéatten formada nos
contornos de grao e a partir de alotriomorfos formados nos contornos, e apontaram
gue esse fendbmeno pode ter uma papel importante mesmo na formacéo de placas
de Widmanstatten primarias. Eles também mencionam que particulas de
Widmanstatten secundarias sdo compostas de diversos cristais diferentes, como
pequenas desorientagdes entre si, contendo interfaces ferrita:ferrita, e que parecem
aproximar-se de uma orientacdo comum a medida em que se estendem para dentro
do grdo de austenita. Quanto a este aspecto, Shek et al.,*Y em um estudo de
estagios iniciais de formacdo de ferrita de Widmanstatten em acos inoxidaveis
duplex, relataram que a ferrita nucleia nos contornos de grdo mantendo relagées de
orientacdo proximas as de Young-Kurdjumov-Sachs e Nishyiama-Wasserman. Os
precipitados tendem a apresentar uma relagdo de orientacdo cada vez mais proxima
da exata a cada evento de nucleacéo simpatica.

2 MATERIAIS E METODOS

O par de difusédo foi produzido por co-laminacdo a quente, em um
procedimento j& descrito por Monlevade, Pinedo e Goldstein.*? O tratamento de
difusédo foi feito por 36 horas a 1350°C. Mesmo depois de um tratamento longo a
temperaturas tao elevadas, o campo de difusdo esperado € de apenas 200-300 um.
Esse campo de difusdo é muito estreito, considerando a escala esperada das
particulas de Widmanstatten que serdo formadas durante os tratamentos (cada
particula acabaria por se estender por um gradiente de composicdo quimica
significativo). Para contornar esse problema, as amostras tiradas dos pares de
difusdo, medindo 10x10x20 mm, com o gradiente de composicdo paralelo a
dimensédo maior, foram laminadas a frio, em diversos passes de pequena reducgao. A
reducao final foi de 90%, de tal forma que o campo de difusdo foi estendido por um
fator de 10x. Dessa forma, o campo de difusdo resultante é de cerca de 2-3 mm. A
seguir, as amostras laminadas foram tratadas em alta temperatura (1300°C por
72 horas) para eliminar instabilidades no gradiente de composi¢cdo causadas pelo
eventual aparecimento de bandas de cisalhamento durante a laminacdo. Para este
tratamento, as amostras foram novamente encapsuladas em tubos de quartzo sob
vacuo, para evitar a oxidacao, e também submetidas a testes de estanqueidade. As
amostras foram carburadas, para obtencéo do teor de carbono de 0,1%C. A amostra
foi submetidas a austenitizacdo a 900°C por 20 minutos. Em seguida, a amostra foi
submetida a um tratamento intercritico a 660°C por 1 minuto, e finalmente submetida
a tratamento isotérmico a 500°C por 10 minutos em banho de sal. A amostra foi
entdo resfriada em &gua. A amostra foi submetida a preparacdo metalografica
padrdo, com polimento em suspenséao de alumina de 1 e 0,5 um. Para realizacédo da
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andlise de Difracdo de Elétrons Retroespalhados, a amostra foi submetida a
polimento final com solucédo de silica coloidal.

3 RESULTADOS

Uma regido de baixo niquel do par de difusdo na qual se observa a formacéao
de ferrita proeutetdide € mostrada na Figura 1. Um aspecto interessante dessa
regido € que as regides de ferrita proeutetéide se conectam com uma colbnia de
perlita degenerada (regido A na Figura 1) e com uma colonia de bainita superior
(regido B na Figura 1). Essas duas regides, mostradas em maior aumento na Figura
2, foram submetidas a analises de EBSD para avaliar como se d& a transicdo da
ferrita proeutetdéide para os produtos de decomposicdo caracteristicos da
temperatura do segundo estagio do tratamento (500°C). A analise de EBSD da
transicdo da ferrita proeutetéide para bainita € mostrada na Figura 3. Pode-se notar
claramente uma diferengca significativa na tonalidade do mapa de orientacdo
delimitando a ferrita proeutetdéide. Uma medida de diferenca de orientacdo foi
realizada ao longo uma linha, indicada no mesmo mapa na Figura 4-a. O grafico da
diferenca de orientacdo acumulada com relacdo ao ponto inicial de medida é
mostrado na Figura 4-b. Exatamente onde se nota a mudanca na tonalidade do
mapa de orientacdo, pode-se ler no grafico uma subita diferenca de orientacédo de
cerca de 3,2°. Essa diferenca de orientacdo € um indicativo claro da ocorréncia de
nucleacdo simpatica.

Figura 1 -Regido de baixo niquel em que se observam particulas de ferrita proeutetéide das quais
evoluiram col6nias de perlita degenerada (A) e bainita (B).
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Figura 2 - Micrografias de maior aumento das regides A (a) e B (b) indicadas na Figura 1.

Figura 3 - Mapeamento de orientac&o da regido mostrada na Figura 2-b.

A andlise de EBSD da regido na qual se formou perlita degenerada é

mostrada nas Figuras 5 e 6. Assim como foi feito para a bainita formada a partir da
ferrita proeutetodide, foi realizada uma analise de diferenca de orientacdo ao longo de
uma linha (mostrada na Figura 7), compreendendo a ferrita proeutetdide e o produto
de decomposicdo eutetoide. A diferenca orientacdo na regido de transicdo é da
ordem de 0,5°.
A diferenca de orientacdo encontrada na transicdo entre a ferrita proeutetdide e a
perlita degenerada foi menor do que 1°. Entre particulas vizinhas de ferrita
proeutetoide, foi encontrada uma diferenca de orientacdo da ordem de 2°. Na regiao
mostrada na Figura 6-a, ndo foi possivel identificar um ponto de transicdo, mas sim
uma faixa, indicando que ndo ocorre nucleacdo simpatica na transicdo da ferrita
proeutetdide para a perlita degenerada.
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Figura 4 - Diferenca de orientacao medida entre a ferrita proeutetdide e a bainita; a) Mapeamento de
orientagBes indicando a linha ao longo da qual foram realizadas as medidas; b) Diferenca de
orientagdo acumulada a partir do primeiro ponto da linha.

Figura 5 - Mapeamento de orientacdo da regido A mostrada na Figura 1.
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Figura 6 - Linhas ao longo das quais foi feita a analise de orientacdo da transicdo de ferrita
proeutetdide para perlita degenerada; As setas horizontais brancas indicam o sentido da medida; a) O
retAngulo A é o local onde se da a transicao entre a ferrita proeutetdide e a perlita degenerada; b) o
ponto B é onde se d& a transicdo da ferrita proeutetdide para a perlita degenerada; o ponto C € uma
interface entre subunidades da perlita degenerada.

b

Figura 7 - Diferencas de orientacdo ao longo das linhas mostradas na Figura 6. a) Na regido
analisada na figura a, ndo ha um ponto marcado de transicdo entre a ferrita proeutetdide e a perlita
degenerada, mas uma transi¢do suave de orientacéo, variando de 0,423° a 0,959°. a) O ponto de
transicdo foi identificado com uma diferenca de orientacdo de 0,694°. A subunidade de perlita
degenerada adjacente apresenta diferenca de orientac@o significativamente maior com relacdo a
ferrita proeutetdide.
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4 DISCUSSAO

A diferenca de orientacdo observada na formacgédo da bainita € um indicativo
claro da ocorréncia de nucleacdo simpatica. Oblak e Hehemann® nos anos
sessenta ja haviam demonstrado que a bainita € formada por meio de sucessivos
eventos de nucleagéo e crescimento de sub-unidades. estas subunidades nucleiam
simpaticamente e depois durante o crescimento se fundem ou coalescem, deixando
contornos de pequeno angulo.®¥ Diferencas de orientagcdo foram descritas
anteriormente por Shek et al.,™ estudando a formacdo de austenita de
Widmanstatten a partir da ferrita 8. Porém, como pode ser visto na Figura 3, ao
contrario do observado por Shek, ndo se detectou um ajuste sucessivo inequivoco.
Pelo contrario, hd uma variagdo nao sistematica em torno da orientag&o inicial, com
regides da bainita em que parece haver uma volta a uma diferenca de orientagao
menor em relacdo a ferrita proeutetoide. Algumas explicacdes possiveis para essa
observacgéo sédo que a linha de medida cruzou uma agulha diferente de ferrita, ou até
mesmo um pequeno desvio de indexacgao do padrdo de EBSD devido a presenca de
carbonetos naquela regiao.

O fator que determina a selecdo de microestruturas, bainita ou perlita
degenerada, pode estar ligado a configuracdo cristalografica dos produtos de
decomposicdo da austenita. Se a ferrita formada no contorno de grdo apresentar
uma orientagdo que favoreca o crescimento de particulas alongadas em direcdo ao
meio do gréo, provavelmente a estrutura se desenvolvera na forma bainitica. Para
isso, € necessario que o par de planos que compde a relagdo de orientacdo entre
ferrita e austenita esteja aproximadamente alinhado na matriz e no cristal recém-
formado. Satisfeita essa condi¢cdo, pode ocorrer um evento de nucleacdo simpéatica
com um pequeno ajuste de orientacdo cristalografica dando entdo prosseguimento
ao crescimento da bainita por meio de eventos sucessivos de nucleagdo simpatica
da ferrita. Por outro lado, se a orientacdo da ferrita for tal que o crescimento de
placas ou agulhas nédo seja favorecido, havera tempo para a formagédo de cementita
apos a particdo de carbono para fora da ferrita recém formada, dando inicio a uma
colénia de perlita. A evolugdo da perlita degenerada a partir da ferrita proeutetéide
nao depende de um evento de nucleacédo simpatica para acontecer. Isso porque nao
h& necessidade de novo evento de nucleacado da ferrita, uma vez que o crescimento
de uma interface desordenada independe de ajuste de orientacdo para o
crescimento seguindo uma direcdo cristalogréfica preferencial. Basta, para que o
crescimento de uma colbnia de perlita degenerada seja deflagrado, que a interface
incoerente continue seu avango, acompanhado da precipitagdo de carbonetos. A
formacédo de bainita (ou ferrita degenerada) pelo contrario, envolve a migracdo de
interfaces semi-coerentes, de baixa mobilidade, com tempo necessario e suficiente
para que ocorram novos eventos de nucleagdo heterogénea sobre as interfaces
imobilizadas, inicialmente da ferrita proeutetdide e depois de sucessivas nucleagéo
de subunidades de bainita sobre bainita, deixando a cada novo evento de nucleacao
simpatica um pequeno desajuste compensado por discordancias, formando paredes
de pequeno angulo, evidenciados pelos diferentes tons de azul da bainita na figura 3
ou mais quantitativamente, pelas oscilacdes de orientacbes descritas no grafico da
Figura 4.
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5 CONCLUSOES

Quando ocorre a formacéo de ferrita proeutetdide nos contornos de grao, a
formacéo subsequente de bainita € deflagrada por eventos de nucleacéo simpatica,
gerando diferencas de orientacdo de até 3° entre as subunidades de ferrita bainitica
e a ferrita proeutetoide.

A evolucdo da perlita degenerada a partir da ferrita proeutetéide ndo é
acompanhada de nucleacdo simpatica. Essa diferenca com relacdo a bainita &
derivada do fato de n&o haver necessidade de novos eventos de nucleacdo para a
formacdo da perlita proeutetdide, enquanto que bainita, com interfaces de baixa
energia e planos de habito determinados, necessita sucessivos eventos de
nucleacdo de subunidades sobre a ferrita proeutetéide e sobre as préprias
subunidades ja formadas de bainita, deixando desajustes para que ocorra seu
crescimento.
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