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RESUMO

Este trabalho teve como intuito avaliar como as técnicas de segmentacdo de imagens, através de
microscopia Gtica, difracdo de raios x e ferritoscopia, seriam capazes de quantificar a martensita induzida por
deformacdo em no ago inoxidavel austenitico AISI 301L. Comparando qualitativamente as trés técnicas,
nota-se 0 mesmo comportamento para todas as amostras testadas, ou seja, que o percentual de martensita
aumenta com o grau de deformagéao real medido em relacdo a reducéo de érea, no entanto a quantificagéo das
fases proposta por cada uma difere significativamente em percentual, tendo a segmentacdo de imagens menor
dispersao entre as técnicas analisadas.
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Comparison of image segmentation technique, x-ray diffraction and
ferritescope testing in the quantification of deformation-induced
martensite in AISI 301L

ABSTRACT

This work intended to evaluate how the techniques of image segmentation using optical
microscopy, x-ray diffraction and ferritescope testing would be able to quantify the deformation-induced
martensite in stainless steel austenitic AISI 301L. Comparing qualitatively the three techniques, the same
behavior for all tested samples is noticed, namely, the percentage of martensite increases with the degree of
measured real deformation in relation to the area reduction, however, the quantification of the phases
proposed by each one differs significantly in percentage, having the segmentation of images smaller
dispersion between the analyzed techniques.
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1 INTRODUCAO

Os agos inoxidaveis austeniticos metaestaveis com o AISI 301L estdo suscetiveis a transformacéo
martensitica induzida por deformacdo. Essa transformacdo gera alteragcdes microestruturais, alteracdo na
estrutura cristalina [1] e alteracdo das propriedades magnéticas [2]. Cada uma dessas alteracBes pode ser
notada utilizando-se técnicas de andlise especificas.

A técnica de segmentacdo de imagens consiste na diferenciacdo de pixels em diferentes faixas
tonais. Ao utilizar a microscopia 6tica com registro fotografico eletronico gera-se uma imagem constituida de
pixels que podem quantificados em percentagem de area ou qualquer outra medida em 2D que se queira
realizar. No caso da transformagdo martensitica em agos, as mudangas microestruturais podem ser
visualizadas através da microscopia 6tica. Na Figura 1, pode-se ver a diferenca de uma microestrutura de ago
inoxidavel austenitica antes e ap0s a transformagéo martensitica.
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Figura 1: Micrografias do aco inoxidavel austenitico 304. a) Recozido, b) Laminado a frio 30%.
Magnificagéo 200x [3].

A técnica de segmentacdo € capaz de indicar o percentual de area da imagem que sofreu
transformacgdo martensitica.

A transformagdo martensitica ocorre com um carater adifusional através de uma mudanca na
estrutura cristalina, essa mudanga ocorre quando a estrutura austenitica CFC transforma-se em martensitica
CCC, essa mudanca na estrutura pode ser verificada através da difracdo de rios-x utilizando-se a lei de Bragg
para a identificacdo das estruturas cristalinas e as fases encontradas podem ser quantificadas através do
Refinamento Rietveld.

A técnica da ferritoscopia baseia-se quantificacdo de fase ferromagnética. A medida do ferritoscopio
é baseada no método da indugdo magnética: um campo magnético gerado por uma bobina interage com as
fases magnéticas da amostra, as mudangas no campo magnético induzem uma voltagem proporcional ao
conteddo de fase ferromagnética numa segunda bobina. Essa voltagem é proporcional ao volume de fase
ferromagnética [4].

Assim, esse trabalho comparou as técnicas de segmentacdo de imagens, difracdo de raios-x e
ferritoscopia na quantificacdo da martensita induzida por deformacgédo no aco AISI 301L.

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste estudo foi 0 aco inoxidavel austenitico AISI 301L com a composicao
mostrada na Tabela 1:

Tabela 1: Composicéo quimica do aco utilizado neste estudo

Elemento C Si | Mn Cr Ni Fe

%(Peso) | <0,03 |06 | 1,6 | 17,51 | 6,65 | Bal.

Foram retiradas trés amostras para de uma chapa comercial do agco 301L, empregaram-se medidas
magnéticas e analises metalogréficas a fim de verificar se havia martensita presente antes das deformagdes,
apos essa verificagdo as amostras foram submetidas a niveis diferentes de deformagdo por tragdo: 5,10 e
15%.

Posteriormente as deformacdes, foram retiradas amostras de cada condigdo para caracteriza¢do por
metalografia e difracdo de raios-x. Os ensaios metalograficos foram realizados lixando-se cada amostra até a
granulometria de 1200 granas e posteriormente polindo com pasta de diamante até a granulometria de 1pum.
A anélise microestrutural ndo teve como fim a revelacdo dos contornos de grdo, mas das fases presentes no
material, logo, utilizou-se um reagente especifico, Morais [3], composto de 150ml de agua, 4ml de HF,
100ml de &cido acético e 4g de persulfato de aménio. Os ensaios de difragdo de raios-x foram feitos em um
difratdmetro PanAnalitical X-Pert utilizando um tubo de cobalto com tamanho de passo de 0,013°, tendo
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como inicio a posi¢do de 45° e como final a posi¢do de 115°. Para a quantificagdo da fase martensitica foi
utilizado o refinamento Rietveld com cartfes obtidos da base de dados CRISMET.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Analises por Segmentacao de Imagens

A Figura 2 mostra micrografias das amostras testadas, sendo que cada imagem refere-se a uma
condicdo de deformagdo diferente.

Figura 2: Micrografias para as amostras estudadas: a) tracionada 5%, b) tracionada 10% e c) tracionada 15%.

Nota-se que com o evoluir da deformacéo por tracdo, hd um aumento da quantidade de martensita
induzida por deformagdo, esse fato pode ser notado pelo aumento na quantidade de area escura com o evoluir
do percentual de deformacéo. O percentual médio de &rea escura para cada condicgéo estd mostrado na Figura 3.
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Cluantificacio de Martensita através de Segmentacdo de Imagem
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Figura 3: Grafico para a quantificacdo de martensita induzida por deformacdo a partir da segmentacdo de
imagens.

A Tabela 2 mostra os valores das médias e erros medidos para cada condigéo.

Tabela 2: Valores das médias e erros para a quantificacdo da martensita induzida por deformacao na analise
por segmentacdo de imagens.

Condicéo Média + Desvio Padrio (% Area)
5% 8,91+0,91
10% 11,52+0,80
15% 16,76+1,16

Nota-se que o desvio padrdo é cerca de 10% do valor das médias, mostrando que essa técnica
oferece uma pequena margem de erro.

3.2 Analises por Ferritoscopia

A Figura 4 mostra as médias de quantificacdo por ferritoscopia.
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Figura 4: Quantificagdo de martensita induzida por deformacdo a partir da ferritoscopia.

Nota-se uma diferenca significativa no comportamento das medidas, no entanto nota-se também que
devido ao erro, as medidas das condicBes de 5% e 10% nédo apresentaram grandes variacGes, tendo diferenca
significativa somente na amostra tracionada 15%.
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Nota-se também um comportamento diferenciado das medi¢es por segmentacdo de imagens, onde
a amostra tracionada em 10% apresenta uma baixa quantidade de martensita A Tabela 3 mostra os valores
das médias e erros medidos para cada condi¢éo.
Note que neste caso o erro na medi¢do é de cerca de 30% nas duas primeiras medidas e de 20% na

Gltima medida.

Tabela 3: Valores das médias e erros para a quantificacdo da martensita induzida por deformacéo na analise

por segmentacao ferritoscopia.

Condicdo Média + Desvio Padrdo (% Volume)
5% 14,99+5,7
10% 18,8+6,9
15% 29,9+6,45

3.3

Analises por Difracdo de Raios-x

A Figura 5 mostra os difratogramas a partir dos quais foi realizado o refinamento Rietveld para a

quantificacdo da martensita.
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Figura 5: Difratogramas utilizados para a quantificacdo através do Refinamento Rietveld. a) tracionada 5%,

b) tracionada 10% e c) tracionada 15%.

Na Figura 6 mostra-se a quantificagdo de martensita através do refinamento Rietveld para cada

condicdo estudada.

Os valores quantificados estdo mostrados na Tabela 4. Pode notar-se a mesma tendéncia das

medidas magnéticas e de segmentacdo de imagens.
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Tabela 4: Quantificacdo de martensita por difragdo de raios-x utilizando o método Rietveld.

Condicéo Média + Desvio Padrdo (% Massa)
5% 12,01+4,92
10% 59,33+2,67
15% 69,66+1,21

Cuantificagio de Martensita por Difragao de Raios-X (Método Rietveld)
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Figura 6: Quantificacdo de martensita induzida por deformacéo a partir do refinamento Rietveld baseado nos
difratogramas mostrados na Figura 5.

4  CONCLUSOES

e Todas as técnicas foram capazes de detectar as mudangas ocorridas no material e todas apresentaram
as mesmas tendéncias com relagdo a quantificacao.

e A quantificacdo por segmentacdo de imagens demonstrou ter a menor dispersao.

e As técnicas ndo podem ser comparadas em termos de valores dentro deste trabalho, pois cada
técnica quantifica a martensita em uma unidade diferente.
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