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Resumo. Os agos multifasicos sdo alvo de extensa pesquisa e desenvolvimento nos Gltimos anos devido as suas 6timas
propriedades mecénicas. Entretanto, sua caracterizacdo é complexa, exigindo novas abordagens na preparagdo e
também na analise desses materiais. O objetivo deste trabalho foi obter, por meio da austémpera, uma microestrutura
multifasica em um aco mola comercial de baixa liga e caracterizd-lo microestruturalmente, compreendendo e
comparando as diferencas entre um ataque quimico convencional e outro pouco usual. Diferentes amostras foram
austemperadas a 400°C por 6, 13 e 20 minutos, atacadas por dois reagentes diferentes (Nital 2% e metabissulfito de
sodio 10% - SMB 10%) e analisadas via microscopia Otica. Os resultados mostram uma reducéo das areas brancas
referentes ao constituinte martensita/austenita (MA) e austenita com o aumento do tempo de austémpera, permitindo
concluir que houve precipitacdo de carbonetos mesmo com elevado teor de silicio na composicdo, que é um elemento
supressor da cementita. Também, como esperado, observou-se a estrutura bainitica em todas as amostras, bem como
austenita retida. O ataque com SMB 10% mostrou-se mais eficiente na identificacdo das fases presentes no ago
multifasico estudado neste trabalho.

Palavras chave: Ago Multifasico. Austémpera. Ataque Colorido. Bainita. Austenita Retida.
1. INTRODUCAO

O processo de austémpera, apesar de ja consagrado e muito utilizado em diversas aplica¢des industriais, ainda é
muito pesquisado, principalmente devido ao surgimento da chamada terceira geracdo de acos avangados de alta
resisténcia mecénica (Dalwatkar, et al., 2018; Zhao, et al., 2019). Com os conhecimentos gerados, por exemplo, com
Bhadeshia e Edmonds (1979), Kozeschnik e Bhadeshia (2008), e Zhao, et al. (2019) sobre a supressao da formacéo de
cementita com o aumento do teor de Si nos acos, e também com Speer, et al. (2005), Edmonds, et al. (2016) e Zhao, et
al. (2018) na témpera e partigdo, além de outros trabalhos, diversas propostas de rotas inovadoras, que unem diversos
tratamentos, tém sido propostas recentemente. Dentre eles estdo, por exemplo, a témpera-particdo e revenimento (Tan,
et al., 2014), que resultou em um Produto da Resisténcia pelo Alongamento (Product of Strength and Elongation —
PSE) de 33 GPa% em uma microestrutura consistindo de ferrita bainitica, austenita retida e martensita. Ding, et al.
(2014) propuseram a témpera e particdo intercritica, realizada em uma pré-microestrutura martensitica. Nesse trabalho,
obtiveram austenita retida em forma de ripas e um PSE de mais de 26 GPa%. Outros autores (Gui, et al., 2017), criaram
a bainitica-témpera e particdo (BQ&P), inserindo uma etapa de austémpera imediatamente antes do processo de témpera
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e particdo, obtendo uma microestrutura composta de austenita retida (RA), martensita fresh (M2) e bainita. Tariq and
Baloch (2017) atingiram resultados interessantes de 1400 MPa de resisténcia a tragdo com 13,4% de alongamento em
um ago 35CrMnSi, também multifasico. Outras rotas diferenciadas foram propostas por Alberto e Santos (2013), Liu, et
al. (2017) e Gui, et al. (2017).

Com isso, a microestrutura gerada nesses tratamentos é altamente complexa, bem como sua caracterizagdo. Dessa
forma, desenvolver novos reagentes e aprimorar as técnicas de caracterizacdo faz parte do escopo de varios trabalhos
atuais (Zakerinia, et al., 2009; Erisir, et al., 2013; Hofer, et al., 2015; Mendonga, et al., 2020).

Souza (2008) utilizou, para um aco AISI 4340 multifasico nas condigdes austemperado e temperado com partigéo,
diversos reagentes para testar sua eficiéncia em identificar as fases por meio da microscopia 6tica. Um exemplo disso
pode ser visto na Fig. 1a e b. Nela, pode-se observar a clara diferenca entre as regides de bainita, do constituinte MA e
da austenita retida.

Em outros trabalhos em que foram obtidas estruturas multifasicas, o reagente LePera aparece constantemente,
juntamente com o Metabissulfito de S6dio a 10% com agua destilada (Coelho, 2008; Zakerinia, et al., 2009; Erisir, et
al., 2013; Hofer, et al., 2015; Mendonca, et al., 2020).

Assim, a proposta deste trabalho foi obter, por meio da austémpera, uma microestrutura multifasica em um aco mola
comercial de baixa liga e caracteriza-lo microestruturalmente, compreendendo e comparando as diferengas entre um
ataque quimico convencional e outro pouco usual.

Figura 1: Trabalho de Souza (2008) que estudou diversos reagentes para caracterizagdo microestrutural em agos
multifasicos. Em a) observa-se ataque com Nital 2% e em b) metabissulfito de sodio (SMB)

2. MATERIAIS E METODOS

O aco utilizado no trabalho foi um SAE 9254 comercial, amplamente utilizado na inddstria de molas. A escolha foi
feita pela composicdo quimica adequada em teor de Si, que suprime a formacdo de cementita, como ja mencionado
anteriormente. A composi¢do quimica do ago em questdo foi levantada por meio de espectrometria de emissdo Otica,
com um equipamento da marca ANACOM modelo B2Advanced.

O processo de austémpera foi realizado em um forno FL-1300 da marca INTI, com uma temperatura de
austenitizacdo de 900°C e temperatura do banho de sais de 400°C, com manutencdo nesta temperatura por 6; 13; e 20
minutos, com posterior resfriamento ao ar.

A caracterizacdo microestrutural foi realizada utilizando-se um microscépio ético Zeiss modelo AX10. As amostras
foram preparadas de forma convencional até a lixa de granulometria 2000, com polimento em alumina 1 um. O ataque
quimico foi realizado utilizando-se dois reagentes diferentes, sendo eles: 1) Nital 2% (acido picrico 2% em solugdo
etilica) e 2) SMB 10% (metabissulfito de sédio 10% em solucdo aquosa). Para a aplicacdo, esfregou-se um bastdo de
algoddo diretamente nas amostras em movimentos circulares (como mostrado na Fig.3), sendo essa técnica a que
melhor se adequou nessa etapa. Os tempos de exposicdo dos reagentes nas pegas variaram entre 3 e 20 segundos,
dependendo da amostra. Para a 0 uso do Nital 2%, a amostra foi, em seguida ao ataque, limpa com alcool e entdo seca
com um soprador térmico. Para o reagente SMB10%, fez-se um pré-ataque com Nital 2% (com o mesmo procedimento
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anterior) e apds a aplicagdo do metabissulfito de sodio 10% utilizou-se apenas o0 soprador para secar e permitir a
visualizagdo no microscépio, uma vez que é necessario manter a camada superficial no caso desse reagente, como
indica a literatura (Souza, 2008; Mendonca, et al., 2020).

Figura 2: Método de realizagdo do ataque quimico por friccionamento
3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Composicéo quimica

A Tab.1 indica o resultado da composicdo quimica do aco utilizado neste trabalho, indicando ser um SAE 9254
(Dalwatkar, et al., 2018).

Tabela 1: Composi¢do quimica do ago utilizado no trabalho

Elemento C Si Mn Cr Ni

Quantidade (% em peso) 0,54 1,29 0,72 0,75 0,14

3.1 Caracterizacdo Microestrutural

Nas Fig. 3, 4 e 5 pode-se observar as micrografias atacadas com os dois reagentes diferentes, sendo as Fig. 3a, 4a e
5a referentes ao ataque com Nital 2% e as Fig. 3b, 4b e 5b, referentes ao ataque com SMB 10%.

Na Fig. 3 observa-se a rota 400.6. Devido ao baixo tempo de manutencdo de austémpera, j& era esperado que esta
rota apresentasse uma maior quantidade de austenita retida (ou constituinte MA, uma vez que esses ndo podem ser
distinguidos facilmente), uma vez que ndo haveria formacgédo completa de bainita. Assim, pelo ataque realizado por Nital
2% (Fig 3a), notou-se que este nao foi perfeitamente adequado para uma boa identificacdo da microestrutura, apesar de
ainda assim ser possivel observar uma diferenca entre regides mais escuras (bainita) e regides claras (austenita e/ou
constituinte MA). Contudo, quando observada a Fig. 3b, atacada com SMB 10%, nota-se claramente um contraste
maior entre regibes escuras e claras, indicando respectivamente, regifes bainiticas e de austenita. O SMB 10% tem por
caracteristica mostrar regifes de bainita em tons de marrom/azul e austenita retida em branco (Souza, 2008; ASM,
2004). E possivel notar também que a austenita retida foi obtida, principalmente, em blocos, 0 que nem sempre é
atrativo no que diz respeito as propriedades mecanicas, como demonstraram Zhou, et al. (2013), Xiong, et al. (2013) e
Kim, et al. (2016)
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Figura 3: Microestrutura da rota 400.6. Em a) ataque com Nital 2% e em b) ataque com SMB 10%

Na Fig. 4a e b, sdo mostradas as micrografias referentes aos ataques de Nital 2% e SMB 10% respectivamente, para
a rota 400.13. Na amostra atacada com Nital 2%, notou-se uma imagem mais escura quando comparada com a rota
400.6. Essa diferenca de tonalidade pode ser relativa aos tempos distintos de exposicdo ao ataque quimico das duas
amostras. Regides claras e em tonalidades de marrom e azul sdo observadas, porém sem uma boa definigdo. Para o
ataque com SMB 10% (Fig. 4b), regides brancas fortemente contrastadas e delimitadas sdo observadas, indicando
também a presenca de austenita retida, porém em menor quantidade do que o que foi observado na rota anterior.

Figura 4. Microestrutura da rota 400.13. Em a) ataque com Nital 2% e em b) ataque com SMB 10%

Para a rota 400.20 atacada com Nital 2% (Fig. 5a), é possivel notar algumas regifes mais claras, assim como nas
imagens anteriores, porém com menor contraste e delimitagdo entre as diferentes regiGes. Para a amostra atacada com
SMB 10% (Fig. 5b), também notou-se o mesmo efeito, indicando que as regides de austenita retida estavam sendo
reduzidas, o que vai de acordo com o esperado, uma vez que o tempo de austémpera foi aumentado nessa amostra e,
consequentemente, maior quantidade de austenita foi decomposta em bainita, como também sugere (Muhammad, et al.,
2019).
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Figura 5. Microestrutura da rota 400.20. Em a) ataque com Nital 2% e em b) ataque com SMB 10%
4. CONCLUSOES

O ago 9254, austemperado a 400°C em trés tempos de manutencdo distintos, apresentou uma microestrutura que
consiste de bainita, austenita retida e também possiveis resquicios de blocos de MA (constituinte martensita - austenita
retida, em que as duas fases sdo indistinguiveis). A observacdo dessas fases via microscopia ética ndo ¢é trivial, porém
pode ser melhorada com o uso do ataque com SMB 10%, que permite um melhor contraste entre as duas fases
majoritarias encontradas no aco. O ataque colorido utilizado nesse trabalho apresentou melhor resultado que o
tradicional Nital 2%, quando aplicado em acos multifasicos. Também foi possivel concluir que, como esperado, houve
um decréscimo da quantidade de austenita retida com o aumento do tempo de austémpera, mesmo com o consideravel
teor de silicio que o ac¢o possui, sugerindo, futuramente, aplicar 0 mesmo procedimento em agos com maiores teores
desse elemento, para se verificar uma possivel inibicdo da decomposicdo da austenita retida.

5. AGRADECIMENTOS

A Universidade de Séo Paulo, Escola de Engenharia de Sao Carlos, Departamento de Engenharia de Materiais. A HEF
Durferrit - Brasil. A Rassini NHK. A Faculdade de Tecnologia de S&o Paulo (FATEC), campus Sertdozinho. Ao
Instituto Federal de S&o Paulo (IFSP), campus Séo Carlos.

6. REFERENCIAS

Alberto, J. E Dagoberto, B.S., 2013. “Effect of tempering temperature on isothermal decomposition product formed
below Ms”. Journal Of Materials Research And Technology, Vol. 2, p. 93-99.

ASM, 2004. metallography and microstructures. Asm International, Ohio, 92 edicéo.

Bhadeshia, H.K.D.H. E Edmonds, D.V., 1979. “The bainite transformation in a silicon steel.” Metallurgical
Transactions A, Vol. 10, p. 895-907.

Coelho, D.M.S., 2008. Efeito da temperatura de austenitiza¢do no processo de témpera e particdo. dissertacao de
mestrado, Pontificia Universidade Catélica, Rio de Janeiro.

Dalwatkar, R., Prabhu, N. E Singh, R.K.P., 2018. “Effect of austempering temperature and time on mechanical
properties of sae 9260 steel”. In Proceedings Of The Aip Conference Proceedings 1957. Tamil Nadu, India.

Ding, R., Tang, D., Zhao, A., Dong, R., Cheng, J. E Meng, X., 2014. “Effect of intercritical temperature on quenching
and partitioning steels originated from martensitic pre-microstructure.” Journal Of Materials Research, Vol. 29,
p. 2525-2533.

Edmonds, D.V., Moor, E., Matlock, D.K. E Speer, J., 2016. “Quenching and partitioning steel”. Encyclopedia Of Iron,
Steel, And Their Alloys, Vol. 2, p. 2776-2793.

Ersoy, E., Giimiis, S. E Bilir, O.G., 2013. “Microstructural characterization of medium carbon dual phase steels after
intermediate quenching.” In Proceedings Of The 2st International Conference On Metallurgy And Materials.
Brno, Czech Republic.

Gui, X., Gao, G., Guo, H., Zhao, F., Tan, Z. E Bai, B., 2017. “Effect of bainitic transformation during BQ&P process on
the mechanical properties in an ultrahigh strength mn-si-cr-c steel.” Materials Science And Engineering A, Vol.
684, p. 598-605.



M.B.M. Correa, J.F.P. Lovo, L.C.F. Canale, J.B. Marcomini, R.R. Mendonca
Caracterizagdo microestrutural de um ago mola baixa liga austemperado e multifasico

Hofer, C., Leitner, H., Winkelhofer, F., Clemens, H. E Priming, S., 2015. “Structural characterization of ‘carbide-free’
bainite in a fe-0.2c-1.5si— 2.5mn steel.” Materials Characterization, Vol. 102, p. 85-91.

Kim, K., Kim, K.I., Lee, C., Kang, J., Lee, T., Cho, K. E Oh, K.H., 2016. “Control of retained austenite morphology
through double bainitic transformation.” Materials Science & Engineering A, Vol. 673, p. 557-561.

Kozeschnik, E. E Bhadeshia, H.K.D.H., 2008. “Influence of silicon on cementite precipitation in steels.” Materials
Science and Technology, Vol. 24, p. 343-347.

Liu, S., Xiong, Z., Guo, H., Shang, C. E Misra, R.D.K., 2017. “The significance of multi-step partitioning: processing-
structure-property relationship in governing high strength-high ductility combination in medium-manganese
steels.” Acta Materialia, Vol. 124, p. 159-172.

Mendonca, R.R., Nogueira, I.M.S., Lovo, J.F.P. E Canale, L.C.F., 2020. “Multiple etchings methodology: a new
approach in multiphase steel characterization.” Journal of Microscopy, Vol. 277, p. 93-99.

Bilal, M.M., Yaqoob, K., Zahid, M.H., Haq, E.U., Tanveer, W.H., Wadood, A. E Ahmed, B., 2019. “Effect of
austempering conditions on the microstructure and mechanical properties of aisi 4340 and aisi 4140 steels.”
Integrative Medicine Research, Vol. 8, p. 5194-5200.

Souza, G., 2008. Caracterizagdo microestrutural de um aco médio carbono e baixa liga ( com estrutura bainitica /
martensitica ) via microscopia dptica. Dissertacdo de mestrado, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta.

Speer, J.G., Assunc¢éo, F.C.R., Matlock, D.K. E Edmonds., D.V., 2005. “The ‘quenching and partitioning’ process:
background and recent progress.” Materials Research, Vol. 8, p. 417-423.

Tan, Z., Wang, K., Gao, G., Gui, X., Bai, B. E Weng, Y., 2014. “Mechanical properties of steels treated by Q-P-T
process incorporating carbide-free-bainite/martensite multiphase microstructure.” Journal Of Iron And Steel
Research International, Vol. 21, p. 191-196.

Tarig, F. E Baloch, R.A., 2017. “Formation of multiphase microstructure in steel 35CrMnSi by intercritical annealing —
quenching — partitioning heat treatment.” Metal Science And Heat Treatment, VVol. 58, p. 562-567.

Xiong, X. C., Chen, B., Huang, M.X., Wang, J.F. E Wang, L., 2013. “The effect of morphology on the stability of
retained austenite in a quenched and partitioned steel.” Scripta Materialia, Vol. 68, p. 321-324.

Zakerinia, H., Kermanpur, A. E Najafizadeh, A., 2009. “Color metallography; a suitable method for characterization of
martensite and bainite in multiphase steels.” International Journal Of Iron And Steel Society Of Iran, Vol. 6, p.
14-18.

Zhao, J., Lv, B., Zhang, F., Yang, Z., Qian, L., Chen, C. E Long, X., 2019. “Effects of austempering temperature on
bainitic microstructure and mechanical properties of a high-c high-si steel.” Materials Science And Engineering
A, Vol. 742, p. 179-189.

Zhao, P., Liu, Z., Du, F., Misra, R.D.K., Ren, W. E Yan, E., 2018. “Multiphase bainite - martensite steels: the
significant impact of niobium microalloying on structure and mechanical behavior.” Materials Science and
Engineering A, Vol. 703, p. 9-15.

Zhou, Q., Qian, L.,Tan, J., Meng, J. e Zhang, F., 2013. “Inconsistent effects of mechanical stability of retained austenite
on ductility and toughness of transformation-induced plasticity steels.” Materials Science and Engineering A,
Vol. 578, p. 370-376.

7. RESPONSABILIDADE PELAS INFORMAGCOES

Os autores sdo 0s Unicos responsaveis pelas informagdes incluidas neste trabalho.

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF A MULTIPHASE
AUSTEMPERED LOW ALLOY SPRING STEEL

Mayara Brenda de Moraes Correa

Institute of Education, Science and Technology of Séo Paulo - IFSP. Estrada Municipal Paulo Eduardo de Almeida Prado, s/n. Séo
Carlos, SP, Brazil, 13.565-820

mayab.correa@gmail.com

Jodo Fiore Parreira Lovo

Department of Mechanical Engineering, Engineering School of S&o Carlos, University of S&o Paulo, Av. Trab. Saocarlense, 400,
Sao Carlos, SP, Brazil, 13.565-090

joao.lovo@usp.br

Lauralice de Campos Franceschini Canale
Department of Materials Engineering, Engineering School of S&o Carlos, University of S&o Paulo, Av. Jodo Dagnone, 1100, Sdo
Carlos - SP, 13563-120



11° Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricagcéo
24 a 26 de maio de 2021, Curitiba, PR, Brasil

Ifcanale@sc.usp.br

José Benedito Marcomini

Department of Materials Engineering, Engineering School of Sdo Carlos, University of Sdo Paulo, Av. Jodo Dagnone, 1100, Sdo
Carlos - SP, 13563-120

jmarcomini@usp.br

Roberto Ramon Mendonga

Institute of Education, Science and Technology of S8o Paulo - IFSP. Estrada Municipal Paulo Eduardo de Almeida Prado, s/n. S&o
Carlos, SP, Brazil, 13.565-820

rr.mendonca@ifsp.edu.br

Abstract. Multiphase steels have been the subject of extensive research and development in recent years due to their excellent
mechanical properties. However, its characterization is complex, requiring new approaches in preparation and analysis. The
objective of this research was to obtain, via austempering, a multiphase microstructure in a commercial low alloy spring steel and
characterize it microstructurally, understanding and comparing differences between conventional and unusual etchants. Different
samples were austempered at 400°C for 6, 13 and 20 minutes, etched by two different reagents (Nital 2% and Sodium Metabisulfite
10% - SMB 10%), then analyzed using optical microscopy (OM). Results show a reduction in white areas related to the
martensite/austenite constituent (MA) and austenite with the increase in austempering time, leading to the conclusion that there was
carbide precipitation even with high silicon content, which is a cementite suppressor. Also, as expected, bainite could be observed in
all samples, as well as retained austenite. The SMB 10% etchant was more efficient in identifying the multiphase steel obtained in
this work than the usual Nital 2%.
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