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Resumo

O trabalho consiste na quantificacdo de austenita retida em acos temperados,
revenidos e carbonitretados, empregando microscopia 6ética acoplado a um analisador
de imagem. Amostras de aco DIN 19MnCr5 carbonitretadas foram lixadas, polidas,
atacadas com Nital 5% e fotografadas em um microscopio ético acoplado ao analisador
de imagem Analysis Pro. A partir dessas fotomicrografias quantificou-se a austenita
retida estabelecendo-se, com o auxilio de um padrdo conhecido, as condicbes de
identificacdo das fases austenita retida e martensita (thresholds). Para as mesmas
amostras analisadas via microscopia 6tica, as quantidades de austenita retida foram
medidas empregando difragdo de raios-X. Os resultados encontrados em ambos os
método foram comparados estatisticamente. A similaridade nos valores de austenita
retida encontrados em ambos os procedimentos mostrou-se consideravel indicando que
a metodologia proposta de quantificacdo de autenita retida, via microscopia otica
acoplada ao analisador de imagem, é bastante promissora.
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RETAINED AUSTENITE QUANTIFICATION BY OPTICAL MICROSCOPY USING
IMAGE ANALYZER

Abstract
This paper consists in an optical microscopy methodology, associated with an image
analyzer system, used to quantify the retained austenite of quenched, tempered and
carbonitriding steels. Samples of carbonitriding steel DIN 19MnCr5 were sanded,
polished, chemically attacked with Nital 5% and photographed in an optical microscope
using an image analyzer system called “Analysis Pro”. From these micrographs the
retained austenite was quantified and, assisted by a known standard, the thresholds of
the phases (retained austenite and martensite) were established. The percentage of
retained austenite of the same samples was also measured by X ray diffraction. The
results of both methods were statistically compared and the similarity between them
indicates that the proposal methodology of retained austenite quantification by optical
microscopy attached to an image analyzer system, is fair promising.
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1 INTRODUCAO

A presenca de austenita retida proveniente da témpera de pecas de acos usados
para a fabricacdo de engrenagens é muitas vezes indesejada, pois reduz a dureza
superficial podendo ser causadora de alteracdo dimensional. Sendo assim, a
quantidade de austenita retida nesses materiais consiste um critério qualidade para o
produto final.

Na literatura sao listadas inumeras técnicas empregadas para determinar a
fracdo volumétrica de austenita retida presente no aco tais como medidas de
magnetizagdo, difracdo de néutrons, Microscopia Eletrénica de Varredura,
espectroscopia Mdssbauer® sendo que a mais comumente utilizada é a difracdo de
raios X.?* que a Ultima consiste na observacdo por microscopio da regido a ser
analisada e da comparacdo com um padrdo visual previamente estabelecido. A
quantificacdo da autenita retida empregando a difracdo de raios X tem como grande
limitador a necessidade do uso de um padréao conhecido bem como a interpretacdo dos
dados obtidos a partir do difratograma. J& o método empregando metalografia
qualitativa depende sobremaneira do operador e nao fornece valores absolutos de
porcentagem de autenita retida.

Atualmente a possibilidade do emprego de analisadores de imagens modernos,
que sdo sistemas que integram as operacbes de aquisicdo, de processamento e de
analise de imagens, e que podem ser acoplados ao microscopio 6tico, viabiliza a
utilizacdo de metalografia quantitativa para determinacdo de porcentagem de austenita
retida em acos tratados termicamente.

Dessa forma, o objetivo deste trabalho foi determinar, por meio de analise
metalografica, utilizando microscopia 6tica acoplada a um sistema de analisador de
imagens, a fracdo volumétrica de austenita retida em um componente mecanico
fabricado com aco DIN 19MnCr5 temperado, revenido e carbonitretado. Objetivou-se
também validar a técnica desenvolvida através da comparacdo estatistica dos
resultados obtidos com aqueles encontrados pelo emprego de difracao de raios X.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram cortadas 17 amostras a partir de um eixo dentado de ago DIN 19MnCr5
temperado, revenido e carbonitretadas nas condi¢des mostradas no ciclo descrito na
Figura 1. A composicao do aco esta descrita na Tabela 1.

A area das amostras analisada no microscoépio 6tico estd mostrada na Figura 2 e
a regiao do dente da engrenagem observada foi aquela proxima da sua superficie
externa. Foram escolhidos trés campos aleatoriamente de um determinado dente de
cada amostra para ser analisado. Na difracdo de raios X a area analisada foi a mesma
para cada uma das amostras.

Tabela 1. Composicao quimica do material analisado

Elemento | C Si Mn P S Cr Ni Mo \Y Al Cu Sn

O;/:eir(;] 0,19/0,11|1,25| 0,026 | 0,025 | 1,05 | 0,13 | 0,04 | 0,005 | 0,047 | 0,17 | 0,020
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Figura 1. Ciclo de tratamento térmico da engrenagem.

Figura 2. Regido de andlise do dente da engrenagem.

Apés o corte as amostras foram lixadas com lixas de 180#, 360#, 600# e 12004,
seguido de polimento com pasta de diamante de 1 um. O atague quimico das mesmas,
para revelar a microestrutura, procedeu com imersao tripla de aproximadamente 2
segundos em Nital a 5%.

As amostras foram fotografadas com aumento de 1.000X e, antes de realizar a
analise, estabeleceram-se as condicbes de identificacdo e quantificagcdo das fases
austenita retida e martensita (thresholds) no analisador de imagem Analysis Pro. Tais
condicoes foram determinadas com o auxilio de um padrdo cuja quantidade de
austenita retida ja era previamente conhecida.

Para cada dente de engrenagem selecionado foram tiradas trés
fotogramicrografias com aumento de 1000X de forma que apenas a regido
carbonitretada (Figura 2) fosse analisada.

O tratamento da imagem apresentou os seguintes passos:

e Mudanca da imagem para tons de cinza. Como o método se baseia na avaliacdo de
regides com diferentes tonalidades de cinza (martensita: regido escura; autenita retida:
regiao clara), & necessario passar a resolucao da imagem para 8 bits em escala de
cinza;



e Aumento de contraste de acordo com o padrdao, empregando a funcao Max-Strech
com contraste a 70,2%, brilho a 50% e gama igual a 1.
e Quantificacdo da autenita retida empregam-se o comando Set Thresholds, onde se
defini o que é considerado como autenita retida e o que é considerado martensita, ou
seja, a medida que sao variados os valores nos campos Low e High dentro do presente
comando, colore-se mais ou menos as regides clara da fotomicrografia definindo-se,
dessa forma, mais ou menos areas que corresponderiam a autenita retida. Nesse
trabalho os valores Low = 186 e High = 255 foram previamente definidos com o auxilio
de uma amostra padrao, conforme ja mencionado anteriormente.

As mesmas amostras analisados no microscépio 6tico foram submetidas a
quantificacdo de austenita retida via difracdo de raios X para posterior comparacao dos
resultados encontrados pelas duas metodologias empregadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 mostra a fotomicrografia de uma regiao analisada antes do tratamento
da imagem e as Figuras 4, 5 e 6 mostram a seqléncia de tratamento da imagem para a
quantificacdo da autenita retida.
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Figura 3. Fotomirogrfia da regido analis
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Os resultados obtidos pelo analisador de imagem e pelo difratograma de raios X
estdo apresentados nas Figuras 7A e 7B e, no grafico da Figura 7C pode ser visto os
valores médios dos dois métodos de medida empregados.

Através da Figura 7 verifica-se que, embora a variabilidade da difracdo de raios
X (figura 7B) na determinacéo da fracdo de austenita retida seja menos em comparacao
com o método de metalografia quantitativa (Figura 7A), esse ultimo apresentou-se
bastante reprodutivo indicando a sua confiabilidade. Pode ser notado ainda que néao ha
grandes diferengas entre os valores medidos pelos dois métodos para cada uma das
amostras (Figura 7C) sendo que a maior desigualdade ocorreu para a amostra nimero
15 e foi em torno de 5% de austenita retida.

Uma analise estatistica utilizando o software Minitab pode ser realizada para
verificar a igualdade dos valores médios de % de autenita retida medido pelos métodos
de difragdo de raios X e metalografia quantitativa.
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Figura 7. Graficos de porcentagem de austenita retida medido empregando (A) microscopia ética com

analise de imagem e (B) difragdo de raios X. (C) Grafico apresentando os valores médios determinados
por ambos os métodos.

Nas andlises estatisticas os resultados obtidos indicaram que ambos 0s métodos
apresentaram distribuicdo normal conforme mostrado no grafico da Figura 8 (o valor de
P é maior que 0,05, confirmando a hipétese de distribuicdo normal para ambos os
métodos). Analisando estatisticamente os valores das diferengas entre os médios das
quantidades de austenita retida medida pelos dois métodos, observa-se que nao ha
diferenca entre esses valores (Figuras 9A e 9B). O quadro da Figura 10 mostra que a
hipétese (Ho), que supde que a quantidade de austenita retida seja igual para ambos os
métodos, é confirmada através do valor de P maior que 0,05.
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Figura 8. Distribuicdo normal para as médias das quantidades de austenita retida utilizando método de
difragdo de microscopia otica e raios-X.



Boxplot of Differences Individual Value Plot of Differences
(with Ho and 95% t-confidence interval for the mean) (with Ho and 95% t-confidence interval for the mean)

X
—t—r —t—r
Ho Ho

T T T T T T T T T T
-5,0 8275 0,0 2,5 50 -5,0 8275 0,0 2,5 50
Differences Differences

(A) (B)
Figura 9. (A) Boxplot e (B) Valores individuais das diferencas entre as quantidades de austenita retida
obtida pelos métodos de microscopia o6tica e difracdo de raios X.

Paired T for MO - Austenita (%) - RX - Austenita (%)
N Mean StDev SE Mean
MO - Austenita (%) 17 15,776 3,567 0,865
RX - Austenita (%) 17 16,088 3,492 0,847
Difference 17 -0,312 3,012 0,731
95% CI for mean difference: (-1,861; 1,236)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = -0,43 P-Value = 0,675

Figura 10. Resultados da analise estatistica da igualdade das quantidades de austenita retida obtida
para os métodos de microscopia 6tica e difragao de raios X.

Assim, as quantidades de austenita retida estimadas para as amostras de
engrenagem de ago DIN 19MnCr5 temperado, revenido e carbonitretado estédo
apresentadas na Tabela 2. Nessa tabela estdo mostrados os valores medidos pelos
métodos de metalografia quantitativa (microscopia ética acoplada ao analisador de
imagem) e de difracao de raios X.

Tabela 2. Resultados de austenita retida medida para amostras de engrenagens de aco DIN 19MnCr5.

IC (95%)
%Austenita retida por Microscopia Otica (13,942; 17,610)
Y%Austenita retida por Microscopia Raios X (14,293; 17,884)

5 CONCLUSOES

O método de andlise quantitativa de austenita retida empregando microscopia
Otica acoplada ao analisador de imagens apresentou boa reprodutividade dos
resultados, indicando a sua confiabilidade, embora tenha mostrado maior variabilidade
em comparacao com método de difracao de raios X;

Os resultados de porcentagem de autenita retida para o aco DIN 19MnCr5
temperado, revenido e carbonitretado mostraram que tanto a microscopia 6tico
associada ao analisador de imagem quanto a difracdo de raios X apresentaram
resultados estatisticamente iguais, confirmando a viabilidade do método proposto;



A metalografia quantitativa para medida de porcentagem de austenita retida

resultou numa metodologia de baixo custo, simples e precisa, sendo de grande
praticidade para uma possivel aplicacao industrial.
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