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RESUMO
Nesse trabalho foi desenvolvida uma metodologia para a quantificação do microconstituinte Austenita-Martensita (AM) em um aço de alta resistência e baixa liga (ABRL) da classe API5LX80, produzido por laminação controlada sem resfriamento acelerado. O principal desafio é discriminar AM em meio a uma microestrutura multifásica complexa com frações variadas de ferrita, bainita e do próprio AM. Para revelar a presença de AM foram testadas diferentes sequências de ataques químicos e eletrolíticos. Foram adquiridas imagens de campos iguais por Microscopia Ótica e por Microscopia Eletrônica de Varredura, no modo de elétrons retro espalhados. As imagens foram colocalizadas com precisão e, por análise de imagens, mostrou-se que a microscopia ótica subestima a área real de AM, gerando um erro da ordem de 15%.
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INTRODUÇÃO
Os aços de Alta Resistência e Baixa Liga (ARBL) são muito utilizados atualmente nos sistemas de transporte de gás natural e petróleo, pois aliam resistência e boa tenacidade (1).
O objetivo neste trabalho foi desenvolver uma metodologia para caracterização microestrutural do microconstituinte autenita-martensita (AM) em aços de alta resistência e baixa liga (ABRL). Este microconstituinte tem forte influência sobre as propriedades mecânicas. No entanto, a análise quantitativa deste microconstituinte é complexa, exigindo técnicas de preparação complexas para revelá-lo em meio a uma microestrutura multifásica complexa com frações variadas de ferrita, bainita, dentre outras fases. Ainda que algumas destas técnicas tenham sido relatadas na literatura, não se encontram trabalhos de quantificação automatizada do AM. Além disso, imagens de microscopia ótica (MO) e Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) raras vezes são comparadas. 
No presente trabalho utilizou-se microscopia ótica de luz refletida (MO), microscopia eletrônica de varredura (MEV) e processamento digital de imagens (2) para automatizar a identificação do microconstituinte AM, quantificar sua fração de área e comparar os resultados das diversas técnicas.

MATERIAIS E MÉTODOS EXPERIMENTAIS

O aço em estudo é um aço microligado para tubos da classe API5LX80 cuja composição química está especificada na Tab. 1.
Tab. 1. Composição química (% em peso) do aço API5LX80

	C
	Si
	Mn
	P
	S
	Cr
	Ni
	Mo

	0.04
	0.18
	1.85
	0.024
	0.004
	0.32
	0.02
	0.03

	Al
	Cu
	Ti
	Nb
	V
	Ca
	N
	Ceq

	0.033
	0.01
	0.016
	0.073
	0.005
	0.001
	0.004
	0.421


As amostras foram usinadas em corpos de prova com dimensões 12 x 10 x 22 mm, lixadas, polidas seguindo o método de preparação metalográfica tradicional, com posterior ataque químico para revelar o microconstituinte de interesse. Três métodos de ataque foram utilizados: Lepera Modificado, Ikawa e um ataque misto. Estes métodos são compostos de 2 ou mais passos de pré-ataque ou ataque, às vezes utilizando ataque eletrolítico. As condições estão listadas na Tab. 2.
Tab. 2 – Condições de ataque químico e eletrolítico

	
	Lepera Modificado
	Ikawa
	Ataque Misto

	Pré- ataque
	Nital 2%
	
	Nital 2%

	Ataque 1
	1 g de metabissulfito de sódio diluído em 100 ml de água
	5 g EDTA + 0,5 g fluoreto de sódio + 100 ml água destilada.
Ataque eletrolítico (3V, 10-30 s)
	Lepera Modificado

	Ataque 2
	4 g ácido pícrico diluído em 100 ml de etanol 
	5 g de ácido pícrico + 25 g hidróxido de sódio + 100 ml água destilada.
Ataque eletrolítico (6V, 80-200 s)
	Solução II de Ikawa 

	Ataque 3
	
	
	Lepera Modificado


O ataque Lepera modificado é usado para observação em MO e permite discriminar a fase bainita (marrom) da fase ferrita (azul) e o microconstituinte AM aparece com coloração clara. (3), (4), (5). As amostras foram testadas variando o tempo de ataque químico (10, 15, 20, 25 e 30 s). O ataque Ikawa (6) é usado para observação em MEV. O ataque 1 revela os contornos de grão da ferrita. O ataque 2 retira preferencialmente carbonetos deixando o microconstituinte AM em alto relevo. Foram testados diversos tempos para cada etapa de ataque eletrolítico.

O ataque misto se baseia no trabalho de Alé R. M et al. (7), e combina o método Lepera modificado completo, seguido do segundo ataque de Ikawa. Foi identificada uma melhor revelação do AM ao acrescentar mais um passo de ataque Lepera modificado. Foram testados vários tempos para cada um.
Aquisição de imagens por MO
A microscopia ótica foi realizada com um equipamento Zeis AxioImager M2m, motorizado, com câmera digital Axiocam HR MRc5.Utilizou-se uma lente Epiplan de 100X no modo de reflexão em campo claro. Considerando a resolução digital da câmera de 1292 x 968 pixels, chega-se a uma escala de 1 µm/pixel.

Como os ataques têm por objetivo gerar cores que facilitem a discriminação entre as fases presentes, as imagens foram capturadas no modo RGB (Red-Green-Blue) com 8 bits por canal. Para garantir estabilidade das cores, usou-se controle digital do brilho da lâmpada do microscópio. Foram capturadas imagens das amostras com ataque Lepera modificado e ataque misto, testados em diferentes tempos. As imagens que mostraram melhor contraste e resolução são apresentadas na Fig. 1. O microconstituinte AM aparece em azul claro.
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Fig. 1. MO campo claro. (a) Ataque Lepera modificado com 25 s; (b) Ataque Misto (com duplo ataque Lepera modificado com 25 s e ataque Ikawa solução II com 160 s).

Aquisição de imagens por MEV
A microscopia eletrônica foi realizada com um equipamento JEOL 65 no modo de elétrons retroespalhados (BSE), em aumentos similares aos usados em MO. A tensão de aceleração foi reduzida para 5 kV, de forma reduzir a penetração do feixe de elétrons aumentar o contraste devido à fina camada de AM. Foram capturadas imagens das amostras com ataque Ikawa (Fig. 2a) e misto (Fig. 2b). Nestas imagens AM aparece como regiões claras.
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Fig. 2. MEV BSE (a) Ataque Ikawa (ataque I - 30 s, ataque II - 160 s), 4000X. 
(b) Ataque misto (mesmas condições da Fig. 1a), 1000X.
Visando uma comparação com imagens de MO, foi realizada uma calibração de ampliação no MEV, de forma a visualizar campos iguais nos dois microscópios. O aumento correspondente no MEV foi de 900x. As imagens foram capturadas com resolução de 1280 x 960 pixels e quantização de 8 bits (256 tons de cinza). 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

As imagens que apresentaram melhor contraste e resolução em ambos os microscópios foram as de ataque Misto mostradas na Figs. 1(b) e 2(b). Estas imagens foram processadas e analisadas com funções disponíveis no software FIJI.
Para comparar as imagens de MO e MEV, marcas de referência foram utilizadas para identificar campos similares nos dois microscópios. As imagens foram alinhadas para corrigir diferenças de ampliação, translação, rotação e eventuais distorções. Para isto foi utilizada a função SIFT (Scale Invariant Feature Transform) que realiza alinhamento automático entre imagens (8).
A Fig. 3 mostra as imagens de MO e MEV após alinhamento e recorte de um campo equivalente. È possível notar que foi possível obter campos idênticos, o que permite uma comparação quantitativa da fração de AM obtida nos dois casos.
As imagens coloridas do microscópio ótico foram segmentadas por limiarização no espaço HIS (Hue, Intensity, Saturation – Matiz, Saturação Brilho). As imagens de MEV foram segmentadas por limiarização simples de intensidade. As Fig.s 4a e b, correspondentes às Fig.s 3a e B, mostram as regiões de AM como partículas brancas em fundo escuro.
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Fig. 3. Alinhamento de imagens de MO e MEV
Em ambos os casos, pequenas partículas espúrias foram segmentadas junto com o microconstituinte AM. Assim, antes de realizar qualquer medida, buscou-se eliminar este defeito analisando cuidadosamente a faixa de tamanho destas partículas espúrias. Assim, para MO e MEV foram eliminadas, respectivamente, partículas menores que 0,10 µm2 e 0,40 µm2.

A Tab. 3 mostra os dados de quantificação automática das imagens da Fig. 4.

Tab. 3. Quantificação do microconstituinte AM
	
	Número de
Partículas
	Área Total 
(µm2)
	% Área
(%)

	MO
	474
	521
	3.5

	MEV
	334
	614
	4.1
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Fig. 4. Segmentação do AM. (a) Imagem 3a (MO) segmentada. (b) Imagem 3b (MEV) segmentada.
Os dados mostram diferenças expressivas entre as imagens obtidas nos dois microscópios. O número de partículas medidas em MO é muito maior, mas estas ocupam área total menor, indicando que as partículas foram subdimensionadas. Na Fig. 5, versão ampliada das imagens originais, as bordas das imagens binárias foram superpostas às imagens originais, ilustrando esta situação. Na imagem de MO fica evidente que diversas partículas foram incompletamente segmentadas, especialmente em suas partes mais finas. Além de ter sua área reduzida, algumas partículas foram quebradas em partículas menores, justificando o comportamento dos dados da Tab. 3. Além disso, a Fig. 5 mostra que pequenas partículas detectadas nas imagens de MEV não foram detectadas nas imagens de MO (círculos vermelhos), contribuindo para reduzir a área total medida.

[image: image9.png]



Fig. 5. Bordas das imagens binárias da Fig. 4, superpostas às imagens originais.
CONCLUSÕES
Foi desenvolvida uma metodologia para identificação e quantificação do microconstituinte Austenita-Martensita (AM) em aços de alta resistência e baixa liga (ABRL) e para comparar os resultados de diferentes técnicas.

O ataque químico misto gerou uma melhora acentuada do contraste em imagens de MO e de MEV no modo BSE.

Com a técnica de microscopia colocalizada foi possível comparar imagens do mesmo campo obtidas por MO e MEV, tanto qualitativa quanto quantitativamente. Ficou evidente que as imagens de MO apresentam resolução pior do que as imagens de MEV no mesmo aumento. Isto implicou em medidas subestimadas da área total de AM. Esta diferença, cerca de 15%, não deve ser ignorada já que corresponde a um erro sistemático.
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QUANTIFICATION OF AUSTENITE-MARTENSITE IN LOW ALLOY STEEL BY IMAGE ANALYSIS

ABSTRACT
This paper proposes a method for the quantification of the Austenite-Martensite (AM) phase in a Low Alloy High Strength steel of the class API5LX80, produced by controlled rolling without accelerated cooling. The main challenge is to discriminate AM within a complex multiphase microstructure with varying content of ferrite, bainita and AM itself. To reveal AM several etching procedures were tested with chemical and electrochemical reagents. Images of identical fields were acquired Optical Microscopy and Scanning Electron Microscopy in backscattered electron mode. After accurate registration between the two types of images, an image analysis routine showed that optical microscopy underestimates the amount of AM by 15%.
Keywords: microalloyed steel; AM Phase; microscopy, image analysis
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