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Resumo

O tamanho de grdo austenitico € um pardmetro que influencia o desempenho de
tratamentos térmicos em acos, assim como suas propriedades. Neste contexto, este
trabalho investigou o uso de um reativo para ataque por imersado (240ml de agua destilada,
2ml de HCI, 2g de acido picrico e 5 gotas de detergente neutro) para avaliar a influéncia da
temperatura e do tempo de austenitizacdo sobre o tamanho de gréo austenitico de um aco
ABNT1045 austenitizado nas temperaturas de 860°C, 950°C e 1100°C por intervalos de
tempo de 40, 90 e 180 minutos. As amostras austenitizadas foram temperadas em agua,
metalograficamente preparadas e atacadas com o reativo proposto com o objetivo de se
revelar os antigos contornos de graos austeniticos. Os tamanhos de grdos foram medidos
com a utilizacdo do software UMIAS de forma a possibilitar a determinacéo de distribuicdes
estatisticas com quinhentas medidas para cada condicdo de tratamento. As amostras foram
novamente preparadas e entdo atacadas com Nital 2%, sendo possivel avaliar a influéncia
do tamanho de grdo austenitico sobre a morfologia da martensita. P6de-se observar que,
para o agco ABNT1045, a influéncia da temperatura de austenitizagdo sobre o tamanho de
gréo austenitico € muito evidente e mais significativa do que a do tempo. Os valores de
tamanho de grdo se mostraram exponencialmente dependentes da temperatura, de forma
que quanto maior o tamanho de grao austenitico, mais grosseira é a estrutura martensitica e
menor é a dureza do material apés a témpera em agua.

Palavras-chave: Ataque por imerséo; Austenitizacdo; Tamanho de Grao; Martensita.

APPLICATION OF IMMERSION ETCHING AIMING TO CHARACTERIZE THE INFLUENCE OF
AUSTENITIZING TEMPERATURE AND TIME ON AUSTENITE GRAIN SIZE AND
MARTENSITE MORFOLOGY IN AN ABNT1045 STEEL

Abstract

Austenite grain size is an important parameter which has a strong influence on steel heat
treatments success. This work investigated the use of an immersion etching (240ml of distilled
water, 2ml of HCI, 2g of picric acid and 5 drops of neutral soap) aiming to evaluate the
austenitizing temperature and time on austenite grain size in a ABNT 1045 steel heated in 860°C,
950°C and 1100°C for 40, 90 and 180minutes. Samples were austenitized and quenched in room
temperature water. Quenched samples were prepared for metallographic characterization and
etched with proposed solution aiming to revel austenite grain boundaries. Austenite grain sizes
were measured with UMIAS software and a statistical distribution were built using five hundred
measurements for each condition of heat treatment. After that, samples were one more time
prepared and etched with nital 2%. Using this solution, it was possible to study the austenite grain
size on martensite morphology. It was possible to conclude that, for ABNT1045 steel,
austenitizing temperature has a high influence on austenite grain size, which growths
exponentially with temperature. The austenitizing time at a fixed temperature has a low influence
on this parameter. The higher the austenite grain size, the coarser martensite and the lower
hardness.
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1 INTRODUCAO

O tamanho de grdo austenitico tem uma grande influéncia sobre a microestrutura e
as propriedades mecanicas, elétricas e magnéticas dos acos. Neste contexto, o
desenvolvimento e a aplicacdo de técnicas que permitam quantificar com preciséo o
tamanho de gréo austenitico tém importancia nos estudos metallrgicos [1-7].

Um dos desafios para se conseguir estudar precisamente as relacbes entre o
tamanho de grdo austenitico e as caracteristicas do ago estd na aplicacdo de
técnicas de contraste Optico que possibilitem a observacdo nitida dos grdos de
austenita. Uma vez revelados os gréos, seus tamanhos podem ser facilmente
medidos [8-11].

Diferentes métodos para revelagdo do antigo contorno de gréo austenitico tém sido
desenvolvidos e podem ser classificados em dois grupos: o primeiro consiste em
procedimentos que se baseiam na observagéo direta da microestrutura austenitica
acima da temperatura critica, fazendo uso de microscopia de alta temperatura [12 e
13]; o segundo usa procedimentos indiretos, nos quais técnicas metalograficas e
tratamentos térmicos pds-austenitizacdo séo aplicados para revelar os contornos de
graos austeniticos a temperatura ambiente [14,15].

Sabe-se que a sensitizacdo dos contornos de graos podem ser estimuladas pelo
aguecimento das amostras em atmosfera oxidante, e ainda que alguns reativos tém
a habilidade de revelar os contornos de gréos austeniticos quando eles contém
segregacdo de alguns elementos quimicos, como por exemplo fosforo. Diversas
técnicas tentam explorar a sensitizacdo como potencial mecanismo de contraste
optico [8-15].

Andrés et al. [12] estudaram diferentes técnicas a quente com o objetivo de
diagnosticar qual delas apresenta melhor desempenho no que diz respeito a revelar
0 antigo contorno de grao austenitico de acos médio carbono microligados. Segundo
0s autores, diversos métodos podem ser aplicados, entre os testados por eles o de
melhor desempenho foi o ataque térmico denominado HT6. Este ataque consistiu
em lixar e polir amostras do aco e em seguida as submeter a um aquecimento em
um forno de radiacdo a vacuo até a temperatura de austenitizacdo. Em seguida a
amostra foi transferia para um forno elétrico ao ar onde permaneceu por algum
tempo, sendo em seguida temperada e observada ao microscopio.

Como os procedimentos que envolvem tratamentos térmicos sdo muito elaborados e
exigem equipamentos mais sofisticados, os ataques que fazem uso de reativos a
temperatura ambiente tém sido muito estudados. Entre os mais citados, estdo os
reativos a base de solugdo aquosa de &cido picrico com agentes que diminuem a
tensao superficial da dgua [12,14,15].

Neste contexto este trabalho se propds a avaliar a utilizagcdo de um reativo para
ataque por imersdo como ferramenta para revelar o antigo contorno de gréao
austenitico de amostras de aco ABNT 1045 austenitizadas em diferentes condi¢des,
assim como avaliar a influéncia do tempo e temperatura de austenitizagdo sobre o
tamanho de gréo austenitco e sobre a morfologia da martensita formada.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

O material objeto deste estudo consiste no aco carbono ABNT 1045, cuja
especificacdo quimica estd apresentada na Tabela 1. Inicialmente, amostras
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representativas foram retiradas de uma barra por meio de procedimentos de corte
por abrasao refrigerados realizados em uma cortadora metalografica (cutoff).

Uma amostra foi destinada a caracterizacdo quimica, por meio da técnica de
espectrometria de emissdo éptica e outra para caracterizacdo estrutural do estado
de entrega por meio da aplicacdo de microscopia Optica de luz refletida.

Tabela 1. Especificacdo quimica do aco ABNT 1045 (%em massa)

C Mn Pmax Sméx Sl

0,43-0,50 0,60-0,90 0,040 0,050 0,10-0,60

2.2 Procedimentos Experimentais

Caracterizado o estado de entrega do aco ABNT 1045, a etapa seguinte consistiu na
realizacdo de tratamentos térmicos de austenitizacdo em nove amostras. A
austenitizacdo das amostras foi avaliada em trés temperaturas, que foram: 860°C,
950°C e 1100°C. Para cada temperatura foram avaliados trés intervalos de tempo
distintos de austenitizagdo: 40min, 90min e 180min. Para todas as condi¢cbes de
austenitizacdo testadas, as amostras foram seguidamente temperadas em agua a
temperatura ambiente com agitagao.

Com o objetivo de simplificar a identificagcdo das amostras, elas foram identificadas
pelas letras de A a |, como € indicado no fluxograma apresentado na Figura 1 que
também resume as etapas subsequentes a austenitizacdo e caracterizacdo das
amostras.

Para revelar o antigo contorno de grdo da austenita, foi requerida a etapa de
preparacao metalografica das amostras com o objetivo de remover o éxido (carepa)
formado durante o tratamento térmico e preparar as superficies das mesmas para os
procedimentos de ataque quimico. A analise do tamanho de grdo austenitico foi
realizada revelando os antigos contornos de gréos da austenita, pela técnica de
ataque por imersdo com o reativo constituido por 240ml de agua destilada, 2ml de
HCI, 2g de &cido picrico e 5 gotas de detergente neutro, durante um intervalo de
tempo de 3045 segundos. Esse ataque foi realizado a temperatura ambiente.

Apés a revelacdo do antigo grao austenitico, para cada uma das condicbes de
tratamento testadas, imagens da estrutura foram adquiridas com os aumentos de
100x e 400x. Os tamanhos médios de grao austenitico foram determinados por meio
de um método ndo normatizado com a utilizacdo do software metalografico
quantitativo UMIAS. Esse método constitui em sobrepor aos grdos segmentos de
retas perpendiculares entre si. Os pontos de intersecdo entre cada reta e 0s
contornos foram identificados, e a distancia entre dois pontos opostos foi
determinada. A Figura 2 exemplifica a técnica descrita. Para cada amostra foram
realizadas 560 medidas, distribuidas em aproximadamente 10 campos.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 1. Fluxograma que resume a metodologia cientifica utilizada neste trabalho.

Figura 2. Micrografia de uma estrutura martensitica onde estao revelados 0s antigos contornos de
graos austeniticos e ilustra-se a metodologia de medi¢&o de tamanho de gréo utilizado - 400X - MO.

As amostras C, F e | foram novamente polidas para remover a camada atacada pelo
reativo proposto, e foram posteriormente atacadas com Nital 2% pala revelar a

martensita presente na estrutura.

Essas amostras foram caracterizadas por
microscopia Optica e microscopia eletronica de varredura. Para confirmar a influéncia
das condicdes de austenitizacdo sobre as propriedades do aco, foram realizados 5
ensaios de dureza HRc em cada amostra, com carga de 150kg.

Todos os ensaios foram realizados nos Laboratérios de Tratamentos Térmicos e
Microscopia Optica do Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da
Universidade Federal de Ouro Preto.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM —
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacdo Quimica e Estrutural

A Figura 3 apresenta um grafico onde sdo comparados os teores reais de C, Mn, P,
S e Si com os especificados pela norma ABNT NBR 87/2000. Pode-se observar que
0 aco estudado neste trabalho atende aos requisitos minimos e maximos exigidos,
se enquadrando assim na especificagdo de um aco ABNT 1045.

= Minimo
® Real

A Maximo
0,84

0,6 A

0,4

% em massa
R

0,2 (]

(23

0,0 s

Elementos

Figura 3. Comparativo entre composicdo e especificacdo quimica do aco ABNT 1045 estudado neste
trabalho.

A Figura 4 apresenta os resultados obtidos pela aplicacdo da técnica de metalografia
no estado de entrega da amostra estudada. A Figura 4(a) evidencia uma micrografia
da amostra no estado de entrega apenas polida. Pode-se notar que se trata de um
material que possui pequena fracdo de inclusbes com morfologia esferoidal. As
Figuras 4(b) e 4(c) apresentam micrografias da amostra no estado de entrega apos
ser submetida a ataque com Nital 2%. Pode-se observar que a microestrutura é
constituida por ferrita proeutetdide e perlita. Observa-se ainda que a ferrita
proeutetdide nucleou-se preferencialmente nos antigos contornos de grdo da
austenita que mais tarde viera a se transformar em perlita. Trata-se de uma estrutura
homogénea tipica de um aco ABNT 1045 normalizado.

200pm

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 4. Micrografias do agco ABNT 1045 no estado de entrega. (a) Sem ataque quimico - 100x.
(b) Nital 2% - 100x. (c) Nital 2% - 400x - MO.

3.2 Influéncia da Temperatura e Tempo de Austenitizacdo sobre o Tamanho de
Grao Austenitico

A Figura 5 apresenta algumas micrografias (ataque com reativo proposto) obtidas
por microscopia oOptica das amostras austenitizadas nas temperaturas de 860°C,
950°C e 1100°C por diferentes intervalos de tempo (40min, 90min e 180min).

860°C 950°C 1100°C

Figura 5. Micrografias do ago ABNT 1045 austenitizado em diferentes temperaturas por diferentes
intervalos de tempo - 400x - MO.
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Pode-se observar que o ataque proposto € um eficiente método de contraste para
revelar os antigos contornos de graos austeniticos. Observa-se ainda que o ataque
nao é homogénio em toda estrutura, variando sua intensidade de regido para regiao
da mesma amostra e também de amostra para amostra, mesmo mantendo o tempo
de ataque constante.

Por meio da aplicacdo da metodologia proposta de medi¢do de tamanho de gréaos,
foi possivel avaliar a influéncia da temperatura e do tempo sobre o tamanho de gréo
austenitico. A Figura 6 apresenta um comparativo que ilustra o efeito do tempo
sobre o tamanho de grdo austenitico para cada uma das temperaturas de
austenitizagdo, assim como a Figura 7 apresenta o efeito da temperatura fixando-se
o tempo de austenitizacao.

. - SGOZC 300 -
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240 - 1100°C 1 |  -90minutos d=d +A.exp[B(T-T )]
250 - 180 minutos '

220 ;

200 T 2004 4
E 1801 = ‘
o 1601 S 1501 »
& 1404 e :
3 1201 2 1001 /1
2 100 c /
s E
g 80 8 504
e 903 " I

40 0 = 2
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Figura 6. Efeito do tempo de austenitizacdo Figura 7. Efeito da temperatura sobre o tamanho
sobre o tamanho de grao austenitico. de gréo austenitico.

Pode-se observar que, para as condicdes estudadas, 0 tempo possui pouca
influéncia sobre o tamanho de grdo austenitico, ficando claro que quanto menor a
temperatura de austenitizacdo menor é a contribuicdo do tempo no crescimento de
gréo.

O efeito do tempo de austenitizacdo sobre o tamanho de grdo pdde ser aproximado
pela equacdo d = kvt. Por meio de regressdes nao lineares, foi possivel determinar
o valor de k para cada temperatura de tratamento. As amostras tratadas a 860°C,
950°C e 1100°C apresentaram valores de k de 1x10“4pm.s2, 8x103um.s?? e
2,2um.s2,

Observa-se que o aumento do tamanho de grdo em funcdo da temperatura é
exponencial para um mesmo intervalo de tempo de tratamento. Por meio de
regressbes nao lineares, foi possivel mostrar que a dependéncia do tamanho de
grao austenitico (d) com a temperatura (T) obedece a lei d = d, + A.elB(T-T0)] onde
do € o tamanho de gréo austenitico em uma temperatura To, assim como A e t sdo
constantes de ajuste. Para os trés intervalos de tempo estudados, considerando
To=860°C, os parametros de ajuste encontrados foram: do=16,6um, A=2x1023 e
B=4,5x102°C™,

A Figura 8 apresenta um comparativo entre distribuicées de frequéncia de tamanho
de grdo austenitico para as amostras C, F e |. Pode-se observar um perfil de
distribuicdo normal, de forma que quanto maior a temperatura mais deslocado para
a direita ele esta. Observa-se que a diferenca de distribuicdo entre as amostras C e
F é pequena, mas had um significativo deslocamento para a direita das barras

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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associadas a amostra I. O tamanho médio de grdo austenitico encontrado para as
amostras C, F e | foram respectivamente 15um, 16um e 169um.

40 Il C - 180min. a 860°C
I F - 180min. a 950°C
I | - 180min. a 1100°C

30 1

20+

Frequéncia (%)

10 A

0 100 200 300 400 500
Tamanho de Gréo Austenitico (um)

Figura 8. Distribui¢cbes de frequéncia de tamanho de gréo austenitico nas amostras C, F e |.

As amostras C, F e | foram novamente preparadas e atacadas com Nital 2%. As
mesmas foram analisadas com o auxilio de um microscoépio eletrénico de varredura
e pbde-se observar que elas apresentam diferencas significativas quanto a
morfologia da martensita decorrente da témpera. As trés amostras foram submetidas
ao mesmo intervalo de tempo, 180 minutos, porém com diferentes temperaturas de
austenitizacdo. Nota-se pela Figura 9 que a partir da amostra C a martensita € mais
grosseira.

A Figura 10 representa os valores médios de durezas HRc encontrados para todas
as amostras estudadas. As durezas das amostras tendem a diminuir com o aumento
do tamanho de gréo austenitico.

A dureza HRc é valida a partir de 20HRc, dessa forma a dureza da amostra do
estado de entrega deveria ser realizado em HRa, mas para possibilitar a
comparacao com as amostras temperadas,fez-se uso da metodologia HRc. O valor
de dureza para a amostra do estado de entrega € muito menor, como ja era
esperado.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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Figura 9. Microestrutura da martensita para as amostras C — 860°C (a), F — 950°C (b) e | -
1100°C (c) - MEV - 3000x - nital 2%.
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Figura 10. Gréfico da dispersdo de durezas das amostras em estudo.
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4 CONCLUSAO

O reativo proposto € eficiente para revelar o antigo contorno de grédo austenitico do
aco ABNT 1045 temperado em &gua. Entretanto, o ataque com este reativo ndo é
homogéneo ao longo de toda a amostra.

O ataque quimico com o reativo proposto foi uma metodologia experimental eficiente
para se desenvolver o estudo de influéncia da temperatura e do tempo de
austenitizacdo sobre o tamanho de gréo austenitico do agco ABNT 1045.

Para as condicOes estudadas, o tempo exerceu pouca influéncia sobre o tamanho
de grdo austenitico do aco estudado, ficando claro que quanto menor a temperatura
de austenitizacdo menor é a contribuicdo do tempo no crescimento de grdo. Para
uma temperatura constante de tratamento a lei que relaciona o tamanho de gréao

austenitico com o tempo é do tipo d = k+/t , onde k € uma constante de ajuste.

O tamanho de grdo austenitico cresceu exponencialmente com a temperatura de
austenitizacdo para um mesmo intervalo de tempo de tratamento. A lei que relaciona
o tamanho de gréo austenitico com a temperatura de austenitizacdo para um mesmo
intervalo de tempo de tratamento € do tipo d = d, + A.eBT-T] onde A e B sio
constantes de ajuste.

O tamanho de grdo austenitico influenciou significativamente a morfologia e a
dureza da estrutura martensitica pos témpera do aco ABNT 1045. Quanto maior o
tamanho de gréo austenitico, mais grosseira é a martensita, assim como menor € a
dureza do aco.
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