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Resumo

Desenvolveu-se neste trabalho metodologia simples para avaliar quantitativamente a microestrutura de agos
esferoidizados. Nesta primeira parte, analisou-se a descarbonetacao destes acos e, sequencialmente, é analisada a
determinagao do seu grau de esferoidizacao, tendo em vista que as normas existentes paraavaliar o grau de descarbonetacao
se limitam a comparacao com padroes micrograficos perliticos e, para determinar o grau de esferoidizacao médio, ao
uso de padrdes qualitativos. Foi estudado o aco AlSI 1095 na forma de fio-maquina laminado e esferoidizado. Com o
uso de métodos estereoldgicos e microscopia eletrénica de varredura é possivel quantificar, pela fracdo volumétrica de
carbonetos, perfis de descarbonetacao de esferoidizados, ponto a ponto, com resolucao espacial melhor que 5 um na
profundidade.

Palavras-chave: Descarbonetacdo; Analise de imagem,; Esferoidizacao; Ago SAE 1095.

DEVELOPMENT OF METHODOLOGY FOR EVALUATION OF SPHEROIDIZED
STEELS. PART |: DETERMINATION OF THE DECARBURIZATION DEGREE

Abstract

In this work, simple methodology was developed for the quantitative evaluation of the microstructure of
spheroidized steels. In this first part, the decarburization of these steels was analyzed and, sequentially, the determination
of the spheroidization degree will be analized, as the available industrial norms are restricted to the comparison with
perlitic micrographic standards, in the case of the decarburization degree and with qualitative standards, in the case of
the spheroidization degree. The AlSI 1095 steel was studied in the hot-rolled and spheroidized-annealed condition. Using
stereologic methods and scanning electron microscopy it is possible to quantify, from the volumetric fraction of carbides,
decarburization profiles of spheroidized products with a spatial depth resolution of circa 5 um.
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I INTRODUGCAO manutencdo prolongada em tempe-

raturas logo abaixo da temperatura

Para melhorar a conformabilidade de alguns tipos de acos eutetdide (linha A, do diagrama Fe-C);
sao realizados tratamentos térmicos especificos para a obtencao * aquecimento e resfriamento alternado
de estruturas com estas caracteristicas. O tratamento térmico de entre temperaturas acima e abaixo de
esferoidizacao é largamente utilizado em acos alto carbono com A
a finalidade de produzir uma estrutura de carbonetos globulares * aquecimento a temperaturas acima de
em uma matriz ferritica. Esta estrutura proporciona a diminuicao A, seguido de resfriamento lento no
da dureza, o aumento da ductilidade e da usinabillidade. Os princi- forno; ou
pais ciclos de tratamento térmico utilizados para a obtencdo desta * manutencao da temperatura logo abaixo

estrutura sio:(" de A, e posterior resfriamento lento.
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A formacao destes glébulos e seu posterior coalescimento
se da a partir da estrutura lamelar perlitica, a qual tem alta energia
interfacial entre o ferro alfa e a cementita ou outros carbonetos
complexos, presentes na estrutura eutetdide. Portanto, a forca
motriz do processo, tanto na formacao dos glébulos como no seu
crescimento é a diminuicao da energia interfacial superficial pela
diminuicdo da area interfacial total.? Sendo a solubilidade do C
maior na austenita, para agos carbono, quanto maior for a fragao
transformada em austenita acima de A, maior sera a taxa de esfe-
roidizacao e coalescimento.?®

Carbonetos de ferro dispersos na matriz de acos carbono
coalescem mais rapidamente, pois o processo depende apenas da
alta difusividade do carbono intersticial. No entanto, acos contendo
elementos de liga formadores de carbonetos complexos, tais como
o Cr, W, Nb, Mo, Ti, tem, comparativamente um coalescimento
lento de carbonetos, uma vez que o processo sera controlado pela
difusdo substitucional do elemento de liga formador de carboneto.
@ Acos com adicao destes elementos, portanto, necessitam de
maior tempo de esferoidizacao.

Durante a austenitizacao, dependendo do grau de protecao
da atmosfera do forno, pode ocorrer a oxidagao do carbono inters-
ticial com a consequente formacao de 6xidos sobre a superficie do
ago e também a oxidagio do carbono intersticial de CO e CO,.®)
O carbono difundira intersticialmente para a superficie, movido
pelo gradiente de sua concentracao que se estabelece na chamada
camada descarbonetada.¥ Os mesmos pardmetros que deter-
minam a velocidade de esferoidizacao também regem a velocidade
de descarbonetacao, isto é, quanto maior a fracao de austenita e
menor a presenga de elementos formadores de carboneto que nao
o Fe, mais veloz serd o transporte de C para a superficie do aco e
a sua descarbonetacio.

Também é possivel prever que estruturas perliticas finas,
produzidas por resfriamento mais rapido ou por conformacgao
mecanica, necessitardao menor tempo de esferoidizacao e sofrerao
menor descarbonetacdo do que estruturas grosseiras.

A presenca de regides descarbonetadas no aco é prejudi-
cial para a performance do mesmo em servigo. Por isto, torna-se
importante a identificacao e quantificagao desta camada. As normas
que descrevem a descarbonetacao de forma genérica de acos sao
as normas americanas SAE J419 DEC83® e ASTM E 1077-91.© As
duas normas apresentam como formas de medir a descarbone-
tacdo a andlise quimica de C de cavacos de usinagem retirados com
desgaste crescente a partir da superficie e a medida de microdureza
em secao polida, apds austenitizacdo e témpera do aco, além do
método micrografico a partir de microscopia 6tica. Destes métodos,
o mais simples é o micrografico, que exige apenas a preparagao de
secao polida e ataque. A andlise quimica esta limitada a precisao do
desbaste da superficie, exige passos demorados e equipamentos
precisos para determinagao de C por queima, enquanto que o da
microdureza, mesmo sendo preciso, exige um tratamento térmico
adicional, o qual no caso de produtos esferoidizados seria depen-
dente da completa austenitizagao de carbonetos e apenas aplicavel
a produtos que ja estdo temperados, pois o proéprio tratamento
térmico altera a distribuicao de C.

O método micrografico com a utilizacao
de padroes é o mais simples. Esta microscopia
comparativa descrita em normas ¢é invariavel-
mente aplicavel unicamente a amostras perliticas,
nao sendo os padroes aplicaveis a estruturas
esferoidizadas. Por outro lado, os padrées
micrograficos de perfis de descarbonetacao sao
apenas qualitativos ou semiqualitativos. A norma
SAE J419 DEC83® de uso frequente na inddstria
siderurgica, classifica a descarbonetagdo em trés
tipos basicos por comparacao com padroes:

* Tipo |: Ocorre uma regiao superficial
com espessura mensuravel com ferrita
livre de carbonetos e, sob esta camada
de ferrita pura, cresce a fragao de perlita
com o afastamento da superficie;

* Tipo 2: Ocorre na superficie uma perda
superior a 50% do valor médio do teor
de C do aco, porém sem a descarbone-
tacao completa desta regiao; e

* Tipo 3: Ocorre na superficie uma perda
inferior a 50% do valor médio do teor
de C do aco.

E frequente ainda na inddstria especificar
se a ocorréncia de descarbonetacao do Tipo |
se da em regides descontinuas da superficie ou
formando uma regidao continua em todo o peri-
metro da se¢ao da pega ou produto, sendo esta
ultima situacao a mais grave.

Ha portanto, falta de normatizagio e de
procedimentos descritos na literatura para a
quantificacdo da descarbonetacdo de produtos
esferoidizados. Este trabalho objetivou desen-
volver um método analitico quantitativo preciso
e simples para determinar os exatos perfis de
descarbonetagao e camada descarbonetada apli-
cavel a qualquer formato de carboneto, tanto
perlitico como em diferentes estagios de esfe-
roidizacao, com a utilizacio de microscopia
eletrénica de varredura (MEV) e ética (MO) e
software analisador de imagens.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a caracterizacao da forma dos
carbonetos e também, da descarbonetacio
normalmente ¢é utilizada a microscopia ética. Um
efetivo contraste dos carbonetos para posterior
andlise de imagens foi obtido com a utilizacao de
reagente picral 4% por cerca de |,5 min para
microscopia 6tica, e respectivamente, curto
ataque de 10 s com reagente nital 2% para as
andlises por MEV.
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Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas
amostras de fio-maquina de aco SAE 1095 com didgmetros de 6,35
e 23 mm e com a composicao quimica expressa na Tabela | em
percentual massico.

Tabela |. Composicao Quimica das Amostras de Aco SAE 1095.
%C  %Si %Mn %P %S %Cr %Ni %Mo %Cu
098 021 039 002 00l 006 006 002 009

As amostras de fio-maquina com comprimento inicial de
cerca de |5 cm foram preparadas para a andlise metalografica
pelo seguinte procedimento: limpeza com é4gua destilada e alcool,
seguida de deposicao galvanica de cerca de 30 um de Ni com
banho de Watts para preservacao da superficie da amostra. Foram
cortadas 3 secdes circulares de cerca de 5 mm de comprimento
com disco diamantado e embutidas a vacuo em resina epéxi de
cura a quente (| h, 70°C). As amostras foram lixadas até 2.000 # e
polidas com pasta diamantada de 3 um e de | um, para posterior
ataque quimico com nital 2% ou picral 4%. O microscépio 6tico
utilizado foi o Olympus BX51 e o microscépio eletrénico de varre-
dura, JEOL 6060 em modo de elétrons secundarios.

Foram feitas imagens com magnificacdo de 2.000X. Esta
magnificagao foi escolhida por ser representativa da area amostrada
e por possibilitar boa definicdo dos contornos de carbonetos. Para a
realizacao das analises de imagem quantitativas foi utilizado o software
Image| versao 1.38x. A imagem de cada amostra esferoidizada foi
tratada de forma a evidenciar os carbonetos presentes e eliminar
artefatos que adicionariam erro as medidas, tais como: porosidades
e/ou irregularidades na superficie e contornos de grao. A seguir, foi
feita a medicao da fracao de area ocupada por carbonetos, tanto em
areas retangulares (fatias) de 5 um de espessura, definidas desde a
superficie até 35 um em direcao ao eixo central da barra (nucleo),
assim como na proépria regiao do nucleo. A regiao irregular, i.e., nao
plana da superficie foi desconsiderada para esta andlise, eliminando-
se a “fatia” superficial entre | um e 3 um da borda.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Para o calculo do gradiente de descarbonetacdo foram
definidos alguns termos. A fracao volumétrica de carbonetos, f, é
definida pela area total de carbonetos dividida pela 4rea da foto
(f = A, /A,.)- Sendo d a profundidade da camada descarbone-

tada, o volume de Fe,C por unidade de érea superficial contido no
aco até esta profundidade é dado pela Equacao (I):

d
Vi = ] f-dx 0)

O volume total de Fe,C perdido no processo de descarbone-
tacao por unidade de area superficial é dado pela diferenca entre o
volume de carbonetos na camada descarbonetada (profundidade = d)
antes da descarbonetacao, tomando-se como referéncia a fraciao de
Fe,C nonicleo (f ) e o volume de Fe,C nesta camada por unidade
de 4rea apds a descarbonetacao, dado pela Equacao (1 1):

\%

desc fnL’J::Ieo

d—[f-dx @)
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A norma SAE J419 DEC83® define o para-
metro f/f . (actual carbon/base carbon %) que
representa a fragdo volumétrica de Fe,C norma-
lizada em relagao ao valor encontrado em regiao
seguramente sem descarbonetagdo, o ntcleo.
No método aqui apresentado, podemos definir o
grau de descarbonetacao em cada profundidade
G,, obtido por semelhante normalizagao por f
como:

G, =l 3)

nlcleo

A profundidade da camada descarbo-
netada, d, é determinada graficamente pela
extrapolagdo de G, ao valor G, = 0. A integragao
de perfis de G, na profundidade da camada descar-
bonetada multiplicada por f  _fornece o mesmo
valor determinado pela Equacao (2), portanto o
volume total de carboneto perdido:

V

desc fndcleo

G, dx=1

nlcleo

d=[f-dx (4

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

Foi medida inicialmente a fracao de area
ocupada por carbonetos no nlcleo de uma
barra com didmetro de 6,35 mm esferoidizada,
obtendo-se o valor f = 0,239.

A micrografia da Figura | mostra a regiao
superficial do fio-maquina de diametro de
6,35 mm, onde também se pode ver pela linha
tracejada onde foi feito o corte da superficie,
definindo o inicio da primeira “fatia”, enquanto
que a Figura 2 mostra regiao semelhante para o
fio-maquina com 23 mm de didmetro.

Sy

10k

Figura 1. Regiao superficial do fio-maquina de
@ = 6,35 mm. Vista MEV com elétrons secundarios.
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Figura 2. Regido superficial do fio-maquina de @ = 23 mm. Vista MEV com
elétrons secundarios.

Na Figura 3 é apresentada a sequéncia de imagens de
“fatias” a partir da superficie das micrografias de MEV da Figura |,
para estabelecer o perfil de fragdo de carbonetos. Foram feitas
tiras binarizadas com 5 um de espessura, as quais permitiram a
contagem de particulas com drea A > 0,1 um?.

a partir da superficie da micrografias da Figura .

Varias espessuras de fatia foram testadas. Para fatias de espes-
sura menor do que 5 um, a variagao de f/f | deixa de ser continua,
podendo-se tomar esta espessura como a resolucao em profun-
didade do método. A fragao volumétrica obtida neste exemplo é
apresentada na Figura 4, determinando-se uma profundidade de
camada descarbonetada de 27,5 um e uma perda de 35% dos
carbonetos na superficie. Portanto, utilizando-se o critério da norma
SAE ]419 DEC83® trata-se de descarbonetagio do “Tipo 3”.

Para este exemplo, o valor calculado de volume especifico de
Fe,C perdido, V,__obtido pela Equagio (4) é de I,4X 10~ cm?/cm?.
Amassaperdidade Fe,Cporareadeamostrafoide 1,07 X 10~ g/cm?,
obtida pela multiplicagdo de V,  pela densidade da cementita
(7,6 g/cm?®). Multiplicando-se a massa perdida de Fe,C/area de
amostra pela area total da carga tratada termicamente, obteremos
a massa de carboneto oxidada. Dividindo-se esta massa de Fe,C
pelo seu peso molar e pelo tempo de tratamento térmico, conside-
rando que um mol de CO é produzido por mol de Fe,C oxidado,
pode-se calcular a taxa de producao de CO e, em principio, a partir
da taxa de purga e de renovacao da atmosfera do forno, pode-se
estimar a concentracao de CO na exaustao da purga.
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Figura 4. Perfil da fracao volumétrica normalizada de
carbonetos para o ago esferoidizado SAE 1095 com
@ = 6,35mm.

Na Figura 5 é apresentado o perfil de
concentracao parafio-maquinade 23 mmdiametro,
determinado a partir da micrografia da Figura 2.
Verifica-se, para este didametro maior uma profun-
didade de descarbonetacao de 25 um, semelhante
a da bitola de 6,35 mm, porém ocorreu a perda
de 75% do total de carbonetos na superficie,
caracterizando neste caso uma descarbonetacao
mais intensa, do “Tipo 2”.®) Nao é objeto deste
trabalho estudar a influéncia da espessura de barras
na descarbonetacdo, mas apenas desenvolver
metodologia de caracterizacao de esferoidizados.
No entanto, é possivel avaliar que um perfil mais
espesso, por sua inércia térmica tem estrutura
mais grosseira e necessita mais tempo para esfe-
roidizar e, portanto, devera em média estar mais
susceptivel a descarbonetacgao.
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Figura 5. Perfil da fragdo volumétrica normalizada de
carbonetos para o aco esferoidizado SAE 1095 com
2 =23 mm.

Assim, é possivel calcular diferentes para-
metros a partir dos perfis obtidos com a analise
de dados, com uma resolucao superior a da
microscopia ética com comparagao com padroes
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micrograficos. Trata-se de uma poderosa ferramenta para quanti- O método permite calcular a perda de
ficar a perda de carbono/carbonetos associada aos processos de  massa de carbonetos total em uma carga de

tratamento térmico, independentemente da forma dos carbo-  tratamento térmico, possibilitando a comparagao
netos ou do grau de esferoidizacao da estrutura. Por outro lado, = com dados de concentracio de CO medidos no
a classificacio da norma SAE J419 DEC83,® quanto aos tipos de  forno.

descarbonetacao pode ser mantida. A metodologia desenvolvida de caracteri-

zacao da descarbonetaciao de acos é compativel

B com a classificagdo da norma SAE J419 DEC83.
4 CONCLUSOES

O método desenvolvido mostra que é possivel a quantifi-

cacao da descarbonetacido com resolucdo espacial na profundidade Agradecimentos

de pelo menos 5 pum, minimizando as variagbes associadas aos

métodos convencionais por microscopia otica. Isto é importante Os autores agradecem ao Centro de
por suprimir a analise por comparacao visual de padrdes e utilizarum  Microscopia Eletrénica da UFRGS pelo uso de
método objetivo de andlise quantitativa. equipamentos.
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