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Resumo: Para um ago microligado, os ganhos em resisténcia, tenacidade e soldabilidade tornam-se possiveis através
da combinacéo do uso de microligantes com um tratamento termomecénico adequado. Esta jungdo s6 é bem sucedida
se a microestrutura do material for verdadeiramente conhecida. Entretanto, para o aco em estudo, a diferenciacéo
destes microconstituintes é um tanto restrita a analise por microscopia eletrénica de varredura, pelo fato do mesmo
possuir quatro fases distintas. Portanto o objetivo deste trabalho é parametrizar um ataque seletivo (metalografia
colorida) de modo que os microconstituintes possam ser identificados por microscopia Optica.
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1. INTRODUCAO

A estrutura de uma liga é, invariavelmente, constituida de unidades denominadas elementos estruturais ou
microconstituintes. O ramo da tecnologia que estuda e interpreta essas estruturas nos metais é chamado metalografia,
processo que, além das informagfes sobre o comportamento da estrutura intima da liga metalica, fornece subsidios
complementares orientando assim, sobre as condi¢des de aplicacéo tecnoldgica do produto.

A caracterizacdo microestrutural de ligas metalicas € feita por varios métodos, dentre os quais, pela relativa
facilidade e baixo custo, 0 método de ataque quimico seletivo a uma superficie polida do material em exame. Este
método baseia-se no principio de que as diferentes fases tém potenciais quimicos diferentes entre si, ocorrendo
corrosdes preferenciais, dando coloragdes diferenciadas as fases (VOORT, 1984).

A quantificacdo das fases € feita por metalografia quantitativa por técnicas manuais como contagem de pontos e
intercepto linear ou por técnicas de analise de imagens que operam com a classificacdo de diferencas entre varios tons
de cinza (BEHARA, 2006). Em ambos os casos é fundamental a obtencdo de imagens com contraste suficiente atraves
de ataque quimico apropriado.

Em acos comerciais que possuem microestruturas relativamente simples, o reagente mais comum utilizado é o nital.
Com o surgimento de novos acos como o advento dos agos bifasicos, bainiticos e multifasicos, foi constatada a
limitag8o do nital para caracterizacdo dessas microestruturas mais complexas.

No caso de agos bifasicos, quaisquer que sejam os parametros de tratamento térmicos, a microestrutura contempla
outras fases além da ferrita e martensita. Nos acos bainiticos, é inevitavel a presenca de austenita retida na
microestrutura, visto que a reacdo bainitica nunca se completa. E possivel também que a microestrutura contenha uma
fracdo pequena de martensita devido a transformacdo de parte da austenita residual durante o resfriamento final
(HASHIMOTO et al., 2006).

Em todos esses agos citados, a analise microestrutural por microscopia éptica é extremamente dificil ap6s ataque
quimico com nital. A conclusdo consensual de quantos os que utilizam a técnica de ataque quimico, é que ndo é
possivel caracterizar os constituintes de microestruturas complexas com somente um reagente, por ndo existir um tempo
comum de ataque que revele todas as fases.

Le Pera (1980) trabalhou no melhoramento de contrastes utilizando varios ataques, sendo que o que Ihe forneceu
melhores resultados foi 0 que se baseava no metabissulfito de sodio, chegando assim a uma mistura, que forneceu
6timos resultados, 1% de metabissulfito de sodio (Na,S,0s) diluido em agua e 4% de acido picrico (C¢H,(NO);OH)
diluido em alcool etilico. Com este ataque, a martensita aparece branca, a bainita aparece preta e a ferrita aparece
marrom e em muitos casos, 0s contornos de grdo néo sdo fortemente delineados (Le Pera, 1980). Neste ataque verifica-
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se que a composi¢do quimica do material tem forte influéncia sobre a estrutura que sera revelada e os contornos de gréo
ndo ficam sempre bem evidentes; este Gltimo problema resolve-se com um pré-ataque de nital a 3%.

Para diferenciacdo das fases através de microscopio Optico o ataque que vem sendo empregado com maior sucesso
é 0 de Le Pera Modificado (EILISEI et al., 2008). Este é composto de duas solucdes: o reagente | e o reagente II.
Utilizam-se 30 + 2 ml do regente | (1% de metabissulfito de sédio em agua) e 30 + 2 ml do regente 11 (4g &cido picrico
em 100ml de etanol), que sdo colocados em diferentes béqueres.

O tempo de ataque pode variar dependendo da composi¢do quimica do ago. O ataque é interrompido com alcool
etilico seguido de um jato de ar frio para a secagem da amostra. A amostra é pré-atacada com nital para delinear os
contornos de gréos. Neste ataque, a ferrita aparece azul-esverdeada, a bainita € marrom e a austenita e a martensita
aparecem brancas.

2. MATERIAIS E METODOS

O aco objeto de estudo deste trabalho é o API 5L X80 (de fabricagdo nacional) obtido de um projeto relacionado a
sua producéo e aplicacdo para dutos de transporte de fluidos. O material foi fornecido na forma de chapa com 16 mm de
espessura de parede e sua composicdo quimica, obtida por espectroscopia de massa na Fundicdo Altivo, é apresentada
na Tabela (1).

Tabela 1. Composicdo quimica do ago API 5L X80

Elemento
(%) C Si Mn P S Cr Ni Al
Material
API 5L X80 0,041 0,192 1,654 0,016 0,005 0,142 0,023 0,032
Elemento
(%) Cu Nb Ti Mo \ B CElIW PCM %
Material
API 5L X80 0,024 0,063 0,013 0,212 0,031 0,0003 0,396 0,157

As amostras obtidas do tubo foram preparadas conforme as etapas convencionais de metalografia: embutimento a
frio em resina acrilica, lixamento gradativo — da lixa 100 a 1200 — e, posteriormente, polimento com alumina de
granulometria 1,0pm, 0,3um e 0,05um. Todas as atividades de metalografia, incluindo o ataque seletivo, foram
realizados no Laborat6rio de Metalografia da Unidade Académica de Engenharia Mecénica no Centro de Ciéncias e
Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande, Paraiba.

2.1. Aco API 5L X80

O material em estudo é um a¢o API 5L X80 ferritico-bainitico de carbono ultra baixo. As boas caracteristicas destes
acos baseiam-se no conceito de que se o teor de carbono for extremamente baixo os carbonetos entre placas da bainita
convencional podem ser completamente eliminados. Estes acos apresentam excelentes combinagdes de boas tenacidade,
resisténcia mecénica e soldabilidade sendo adequados para uso em tubulagdes de alta resisténcia mecénica (Yang,1995).
As caracteristicas sdo resultado de microestrutura composta de ferrita primaria e de bainita com ilhas de austenita retida
mais martensita A-M ou bainita globular.

2.2. Ataque seletivo

Apos o lixamento e polimento, as amostras foram pré-atacadas com Nital 1% - por aproximadamente 10 segundos -
e em seguida submetidas a um fluxo de agua corrente para a interrupcdo do mesmo e um jato de ar quente para
secagem. Este pré-ataque tem a fungéo de evidenciar os contornos de grdo, ja que o reagente Le Pera colore apenas as
fases.

Posteriormente, foi realizado o ataque seletivo Le Pera modificado, que consiste em duas solugdes: o reagente | e 0
reagente 11. Utilizou-se cerca de 30 £ 2 ml do regente | (1% de metabissulfito de sédio em agua) e 30 + 2 ml do regente
Il (4g éacido picrico em 100 ml de etanol), que foram resfriados a aproximadamente 5°C e dispostos em diferentes
béqueres. As amostras foram atacadas, por imersdo em ambiente resfriado, inicialmente com o reagente | durante 70
segundos e imediatamente depois foram atacadas com o reagente Il por 60 segundos. A interrup¢do do ataque quimico
foi realizada com a aplicagdo de alcool etilico seguido de um jato de ar frio para a secagem das amostras.
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Para se chegar as condicdes ideais do ataque, foram realizadas varias tentativas, modificando-se a ordem de ataque
dos reagentes e 0 tempo de exposi¢do ao ataque.

2.3. Microscopia 6ptica

Para a devida caracterizagdo microestrututural foi utilizado o microscépio éptico OLYPUMS BX51M, com
aumentos de 500x e 1000x para a analise qualitativa do ataque. Foram capturadas cerca de 10 micrografias para cada
fator de aumento.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A primeira caracterizagdo foi feita com procedimento de ataque convencional: 1 ml de &cido nitrico (HNOj3) diluido
em 99 ml élcool etilico (Nital a 1%), tanto para a microscopia Optica quanto para a eletrénica de varredura, Fig. 1. O
ataque com Nital a 1% revelou bem morfologia da ferrita, mas, ndo conseguiu definir a bainita. Vale salientar que este
ataque promove um bom relevo para a analise via microscopia eletrénica de varredura —-MEV.

b. Metal Base— microestrutura bandeada — 200x —
Nital 1%

Bainita
Granular

- o N Date 6 Apr 2009
Mag= 7.00KX  Aperture Size = 20.00 ym SigralA=SE1  Tme 140610

WD= 21 mm EHT = 15.00 kv Photo No. = 6093

¢. Metal Base- ferrita e bainita granular — 1000x — d. Metal Base — detalhe da bainita granular —
Nital 1% 7000x — Nital 1%

Figura 1. Caracterizagdo da microestrutura por procedimento de ataque convencional — Nital a 1%

Logo ap6s o ataque quimico seletivo foram identificadas as fases presentes no material. Como esperado, encontrou-
se ferrita, bainita e o constituinte martensita + austenita retida (MA), que possuiam tons de azul-esverdeado, marrom-
alaranjado e a cor branca, respectivamente.

Pdde-se perceber mesmo através de analise qualitativa que se trata de um aco ferritico pois a porcdo de ferrita,
azul-esverdeada, nestes acos é maior que a da bainita, Fig. 2. A ferrita apresenta-se mais “limpa”, sem emaranhados; a
bainita é mais “desordenada” e esta associada aos MA, brancos e prismaticos.
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a. Percebe-se que a estrututa é composta b. Estrutura predominantemente ferritica
principalmente de ferrita (azul-esverdeado).

Figura 2. Micrografia com 1000x de aumento.

A Fig. 3 mostra o ataque realizado a temperatura ambiente. Podemos perceber que ocorre uma alteracdo na
coloracdo da ferrita (azul) que deveria ser azul-esverdeada. Isto pode ser contornado por uma analise aprofundada da
relagdo tempo-temperatura do ataque seletivo.

Ferrita
Incluséo (pit)

MA
Bainita

«

Figura 3. Metal Base — Microestrutura atacada com reagente a temperatura ambiente — 1000x

O ataque diferenciado apresenta alta sensibilidade a temperatura, pois deposita um filme sobre a amostra e sua
cinética € funcdo da temperatura dos reagentes, além da temperatura do prdprio ataque. A temperatura do jato de ar de
secagem também influencia na qualidade do filme podendo comprometer a imagem resultante.

A reducdo da temperatura permite que o ataque se processe a tempos maiores favorecendo 0 ajuste de
procedimentos o que resulta em melhoria das imagens obtidas.

Este procedimento de ataque permite a diferenciacdo dos microconstituintes facilitando os procedimentos de
metalografia quantitativa e microdureza, dispensando a utilizagdo de microscopia eletrénica permite também maior
seguranca para os procedimentos de quantificacdo de microconstituintes

4. CONSIDERAGOES FINAIS

e O procedimento se mostrou adequado & diferenciacdo dos microconstituintes ferrita, bainita e MA,

e O ataque diferenciado apresenta alta sensibilidade & temperatura dos reagentes e a temperatura do jato de ar
secagem;

e A utilizacdo do ataque a temperatura ambiente representa uma boa alternativa, pois ndo exige cuidados com o
controle de temperatura, o que ocorre no ataque resfriado. Entretanto, deve-se analisar a relacdo: composigéo-
tempo-temepratura;

e  Percebeu-se a necessidade do controle mais rigoroso da temperatura do banho térmico.
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Abstract: For a microalloyed steel, the gains in strength, toughness and weldability are made possible by combining
the use of alloying with a suitable thermomechanical treatment. This junction is only successful if the microstructure of
the material is truly known. However, for the steel studied, their differentiation microconstituents is somewhat
restricted to analysis by scanning electron microscopy, since the device has four distinct phases. Therefore, the
purpose of this study is to parameterize a selective attack (metallography color) so that the microconstituents can be
identified by optical microscopy.

Keywords: Colored Metallography, API Steels, Bainite Steels, Steels for pipes.
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