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Quem nos separara do amor de Cristo? Sera tribulacéo, ou
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Resumo

Com a finalidade de melhorar as propriedades mecéanicas do aco API 5L X70
foram propostas 11 rotas termomecanicas a fim de produzir microconstituintes
aciculares capazes de melhorar significativamente propriedades de resisténcia a
tracdo e tenacidade. As amostras retiradas de um tubo API 5L X70, para todas as
11 rotas termomecanicas, foram submetidas a um aquecimento a 950°C, para total
austenitizacdo, passando um periodo de 15 minutos dentro de um forno tipo mufla.
Logo apds a austenitizacdo as amostras foram submetidas as seguintes rotas: 1.
Resfriadas em agua; laminadas e resfriadas em agua; 3. Tratamentos isotérmicos a
temperaturas de 450, 500 e 550°C por 30 minutos; 4. Laminadas e tratadas
isotermicamente a 450, 500 e 550°C por 15 segundos e 30 minutos. Amostras
provenientes dos experimentos realizados foram preparadas por metalografia para
caracterizacdo por microscopia 6ptica com luz polarizada. A microscopia éptica com
luz polarizada revelou a presenca de ferrita poligonal, todavia em algumas amostras
foram observadas microconstituintes de dificil identificacdo que poderiam ser ferrita
granular ou acicular. Em seguida as amostras que apresentaram microconstituintes
semelhantes a ferrita acicular e melhores propriedades mecéanicas foram analisadas
por microscopia eletrénica de varredura para constatacdo das fases resultantes do
tratamento térmico. O MEV possibilitou a constatacdo da fase acicular em pequenas
guantidades em duas rotas. Amostras submetidas as rotas que usaram laminacéo e
resfriaimento em &agua, e apenas o0 banho isotérmico a temperatura de 450°C
evidenciaram grandes quantidades de ferrita granular, mas com morfologias
distintas. Ferrita poligonal, alguns sitios de austenita retidas e possiveis constituintes
M/A também foram observados. Ensaios de tracdo mostraram valores inferiores de
limite de escoamento em relagcdo ao material na condicdo como recebido, porém
apenas as amostras que foram aquecidas, laminadas e resfriadas em agua
conseguiram superar os valores obtidos dos corpos de prova ensaiados na condicéo
inicial (como recebido). Para esta condicdo (laminada e resfriada) houve um
aumento de limite de resisténcia de 19,41%, o valor atingindo foi de 683,46 MPa. As
amostras submetidas as rotas com ou sem laminagdo, mas que passaram
obrigatoriamente por tratamentos isotérmicos (450, 500 e 550°C) ndo conseguiram
melhorar as propriedades mecanicas de tragdo (limite de escoamento e limite de
resisténcia), contudo chegou-se a atingir valores acima de 42% de alongamento.
Com os resultados dos ensaios de tracdo foram observados regides de limite de
escoamento descontinuo. A partir destes dados houve uma correlacdo entre a
microestrutura formada e coeficiente de encruamento, podendo ser o coeficiente de
encruamento um parametro de previsdo microestrutural. Fatores relativos a
obtencao/formacéo das microestruturas relevantes foram discutidos.

Palavras chaves: Ferrita granular, Rotas Térmicas, Analise Microestrutural, Ensaio
de Tracdo e Microscopia Eletrénica de Varredura.
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Abstract

Aiming to improve the mechanical properties of steel API 5L X70 11 routes
have been proposed to produce thermomechanical microconstituents acicular able to
significantly improve properties of tensile strength and toughness. Samples taken
from a pipe APl 5L X70, for all 11 routes thermomechanical, were subjected to
heating at 950 ° C for austenitizing total, from a period of 15 minutes in a muffle type
furnace. Soon after the austenitizing the samples were submitted the following
routes: 1. Cooled in water, rolled and cooled in water, 3. Isothermal treatments at
temperatures of 450, 500 and 550 ° C for 30 minutes, 4. Rolled and isothermally
treated at 450, 500 and 550 ° C for 15 seconds and 30 minutes. Samples from
experiments performed by metallography were prepared for characterization by
optical microscopy with polarized light. Optical microscopy with polarized light
revealed the presence of polygonal ferrite, however in some samples was observed
microconstituents difficult to identify who might be granular or acicular ferrite. Then
the samples were similar to microconstituents acicular ferrite and better mechanical
properties were analyzed by scanning electron microscopy for observation of the
phases resulting from heat treatment. The SEM allowed the observation of the
acicular phase in small amounts in two routes. Samples submitted to the routes they
used in rolling and cooling water, and only the isothermal bath at 450 ° C showed
large amounts of granular ferrite, but with different morphologies. Polygonal ferrite,
retained austenite, some sites and possible constituents M / A were also observed.
Tensile tests showed lower values of yield stress for the material in as received
condition, but only the samples that were heated, rolled and cooled in water
overcame the values of the specimens tested in the initial condition (as received). For
this condition (rolled and cold) there was an increase of tensile strength of 19.41%,
the value achieved was 683.46 MPa. The samples submitted routes with or without
lamination, but now mandatory for heat treatments (450, 500 and 550 ° C) failed to
improve the tensile mechanical properties (yield strength and tensile strength), but
came to reach values above 42% elongation. With the results of tensile tests were
observed regions of discontinuous yield strength. From these data there was a
correlation between the microstructure formed and strain hardening coefficient, the
coefficient can be hardening parameter a microstructural prediction. Factors relating
to the acquisition and training of relevant microstructures were discussed.

Keywords: Granular Ferrite, Thermal Routes, Microstructural Analysis, Tensile Test
and Scanning Electron Microscopy.
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1. INTRODUCAO

Um dos setores que mais exigiu o desenvolvimento da indlstria do aco nas
Ultimas décadas foi 0 setor petroquimico. As linhas de oleodutos e gasodutos tém
crescido ano apo6s ano, conforme ANP (2009). Devido o aumento da producédo e da
busca incessante por menores custos para o deslocamento dos fluidos na cadeia de
petréleo, tubos com didmetros maiores estdo sendo utilizados. A fim de diminuir
custos com transporte, montagem e insumos de soldagem é fundamental a
producdo de chapas de aco com propriedades mecanicas elevadas o que acarreta
diretamente a fabricacdo de tubos com espessuras menores. Para equalizar estas
necessidades a industria siderdrgica precisa fornecer chapas para tubos com
espessuras cada vez menores sem comprometer a resisténcia mecéanica. O Unico
modo de resolver este dilema seria a aumentar as propriedades mecanicas como:
limite de escoamento, limite de resisténcia, alongamento e tenacidade, Kalwa et al
(2002) e Yan et al (2009). Melhorar estas propriedades em conjunto tem-se exigido
cada vez mais das empresas produtoras de chapas, Usiminas e Europipe, por
exemplo, ndo apenas entendimento de variaveis como composi¢cdo quimica,
deformacéo e velocidade de resfriamento, mas também de varidveis metallrgicas
como o tamanho e morfologia de grdo, aumentando a compreensao cientifica
daquilo que é realizado em laboratério e que possa ser aplicado em escala
industrial. Os acos que rednem as caracteristicas de propriedades mecanicas
citadas acima sao os ac¢os alta resisténcia e baixa liga que além do emprego recente
do refino de grédo, tem encontrado em elementos como cobre, nidbio, titdnio e
vanadio 6timas alternativas para o aumento de resisténcia mecéanica através de
precipitados finos como €-Cu, carbonetos e carbonitretos de vanadio, nidbio e titanio
além do endurecimento por precipitagdo sélida, Abdolah et al (2003). Em conjunto
com a formacao desses finos precipitados que funcionam como bloqueadores aos
movimentos de discordancia, os tratamentos termomecéanicos com resfriamento
controlado tem permitido a obtencdo de microestruturas diferentes da convencional
ferrita-perlita e propiciando a utilizacdo de fases como ferrita bainitica, ferrita
acicular, ferrita granular ou até mesmo uma mistura de fases, dessas
microestruturas, Kim et al (2008). A ferrita granular e ferrita acicular apresentam-se
como microconstituintes que tem uma excelente combinacdo de limites de
escoamento e limite de resisténcia, tenacidade e soldabilidade o que permite a
indUstria encontrar nestas fases materiais que possam ser aplicados a condi¢cfes
mais severas de trabalho (pressdo e velocidade) e ambientais (regides articas). A
ferrita acicular e granular sdo formadas durante resfriamentos continuos em acgos
gue contenham baixo teor de carbono (0,10% em massa) e elementos de liga como
(vanadio, niébio e titanio) a partir de transformacdes de carater cisalhante e
difusional que ainda n&o tem seus mecanismos totalmente compreendidos,
Bhadeshia et al (2001) e Kim et al (2008). O objetivo geral deste trabalho foi
investigar a partir de 11 rotas termomecéanicas a formacédo de microconstituintes
ferriticos aciculares ou granulares em um aco APl X-70 e caracterizar suas
propriedades mecanicas visando a obtengédo de um ago API X70 com propriedades
mecanicas de uma classe superior APl X 5L 80 ou API 5L X90.



2.REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Acos ARBL (Alta Resisténcia e Baixa Liga)

Os acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) sdo empregados em industrias
petroquimicas, naval e até usinas nucleares conforme Gorni & Mei (2003) e tem
como caracteristicas principais: composi¢cao quimica, processamento metallrgico e
estrutura (micro e macro) segundo Silva & Mei (2006). Os acos de alta resisténcia e
baixa liga, ARBL, possuem uma classificagdo muito imprecisa, devido atualmente a
qguantidade de acos e classificacbes comerciais surgirem a cada momento para
determinadas aplicagdes e necessidades industriais, conforme Silva & Mei (2006).
Algumas organizagOes tentam classificar o que seria um ago de baixa liga, ASM -
American Society for Metals (2002). Nos topicos abaixo encontra-se as
classificacfes AISI e ASTM:

e AISI/SAE: A classificagdo baseia-se no principal elemento(s) de liga no aco.
Estes elementos principais incluem carbono, manganés, silicio, niquel, cromo,
molibdénio e vanadio. Cada elemento, individualmente ou em combinacéo
com outros elementos, confere certas propriedades e caracteristicas para o
aco. Acos baixa liga apresentam até 8% no total de elementos de liga.

e ASTM: Como ocorre com 0s a¢os carbono, ASTM também abrange muitas das
ligas de aco com uma baixa quantidade de elementos de liga (cromo,
molibdénio, manganés, silicio e niquel). O sistema de classificacdo para a¢os
baixa liga é bastante amplo. A norma ASTM exibe 13 classificacdes
separadas para um aco com a seguinte composi¢ao: 2,25 %Cr - 1% Mo. A
depender do processo de fabricacdo, havera até 3 classificacdes para um
anico processo de fabricacdo, de acordo com a tabela 2.1 alguns dos
processos de fabricacdo e suas respectivas designacbes ASTM para o aco
com 2" %Cr-1%Mo .

Tabela 2.1 - Processos de fabricacdo X designacées ASTM. Fonte: ASM (2002).

Processo de Designacdo ASTM

fabricacéo
Forjamento A 182, A 336 e A541
Chapas laminadas A 387 e A 542
Fundicéo A 217 e A352

Os acos que tenham alta resisténcia e baixa liga (ARBL) também possuem
classificagbes, mas néo existe nenhuma convergéncia do que seria um ARBL. Para
um ARBL existem classificacbes AISI, SAE e ASTM, a seguir as principais
diferencas.



¢ AISI/SAE/ASTM: os ARBL tem alta resisténcia e, em alguns casos, limite de
escoamento acima de 1380 MPa, ou de 200 Kpsi. Apesar das tentativas
realizadas por AISI, SAE e ASTM para classificar os acos ARBL, a analise
metalografica pode facilmente tornar confusa essas classificacdes. De acordo
com a tabela 2.2 percebe-se que uma mesma composicdo SAE apresenta
duas designagfes distintas. Uma tentativa é feita aqui para explicar os
sistemas de classificagdo de base. Os ARBL s&o um grupo de agos de baixo
e médio carbono (até 0,3% de Carbono), que geralmente utilizam pequenas
quantidades de elementos de liga para atingir limites de escoamento minimos
de 345 MPa (50ksi) obtidos por processos que tem como base laminacédo a
guente, laminacado a frio, recozimento e resfriamento acelerado. Em alguns
casos eles sdo chamados de acos microligados por causa das pequenas
guantidades de vanadio, nidbio e/ou titanio que sao adicionados para o
refinamento de grédos e proporcionar a precipitacdo de carbonetos e
carbonitretos de vanadio, ni6bio e titAnio que aumentam propriedades
mecanicas. A classificagdo da ASTM toma por base a composi¢cdo quimica,
propriedades mecanicas e aplicacdo. JA a SAE leva em consideracdo para
classificar um ARBL o carbono equivalente, a composicdo quimica e o grau
de desoxidacdo do aco. O sistema AISI é semelhante ao SAE, apenas nao
considera o nivel de carbono equivalente e engloba os acos de alta
resisténcia e baixa liga bifasicos, acos esses que contém de 10 a 20% de
martensita em sua estrutura.

Tabela 2.2 - Classificacbes ASTM e SAE para acos ARBL. Segundo o Metallographer’s
Guide da ASM (2002).

: ~ . Designacéo Elementos em
Designacdo ASTM Tipo de Aco SAE massa (%)
A 242 Aco ARBL para 050XLK 0,23% C Max,
aplicacbes Estruturais. 1,35% Mn Max, V
Acos ARBL para 060XLK 0,26% C Max,
A 572 aplicacdes estruturais 1,45% Mn Max, V
contendo nidbio e
vanadio.
Aco ARBL para 070XLH 0,26% C Max,
aplicacdes estruturais 1,65% Mn Max, V
A 588 possuindo um limite de
escoamento minimo
de 345 MPa.
Aco ARBL com 080XLK 0,26% C Max,
A 871 resisténcia a corrosao 1,65% Mn Max, V
atmosférica




2.2 Acos API 5L

Um dos principais setores de desenvolvimento da industria de a¢os nas ultimas
décadas claramente é o setor petroquimico. As linhas de oleodutos e gasodutos tém
crescido a cada ano devido o aumento do consumo de petréleo conforme ilustrado
na figura 2.1, ANP ( 2009). O Brasil apresenta atualmente nimeros impressionantes
de extensao de dutos em operacdo 0 que o posiciona na 16° colocagdo mundial em
extensdo de dutos. Segundo dados da agencia nacional de petroleo (ANP) até 2015
a malha dutoviéria sera incrementada em cerca de 6000Km . A figura 2.2 mostra que
a maior parte dos dutos em operacfes sao para funcao transporte, cuja finalidade &
o transporte de 6leo e gas entre cidades. Isto se deve ao aumento da producédo e 0s
custos mais baixos para deslocamento de fluidos atraves de tubovias.

Evolucdo da producao de petroleo — 1999-2008
100 100%

milhdes barris/dia

40%

20%

1999 2000 2001 2002 2003 2004 2005 2006 2007 2008

1 Total Opep s Total ndo-Opep ="=% Opep

Figura 2.1 - Evolucéo da producéo de petréleo. Fonte: Anuario ANP (2009).

Dutos em operacao
Produtos movimentados s -
547

Derivados Transferéncia 286 1.004
Transporte 102 4.849

16.986

Total

Gas natural Transferéncia 59 2.235
Transporte 3 6.838

Petréleo Transferéncia 32 1.985

Outros’ Transferéncia 32 36
Transporte 5 40

Figura 2.2 - Quantidade e extensdo de dutos em operacdo no Brasil, segundo produtos
movimentados, em 31/12/2009. Fonte Anuério ANP (2009).

Condicdes operacionais, como velocidades de escoamento e pressbes de
trabalho séo cada vez maiores. Para equalizar as necessidades surgidas, a industria



de processamento de acos precisa atualmente produzir tubos de diametros maiores
com paredes menores (Schedule) bem como uma resisténcia mecanica que
suportem condicdes de operacfes ainda maiores, Kalwa et al (2002). Para atender
esse mercado petroquimico, tanto fabricantes nacionais (Tenaris Confab e
Usiminas) como internacionais (Europipe line), figura 2.3, tem realizado esforcos
para adequar sua producdo em relacdo as normas, que regem todo o setor de
Petréleo e gas Natural, APl (American Petroleum Institute).

DO X70 AO X100

“ EVENTO DIAMETRO EXTERNO

1985 Fornecimento do X70 para All American Pipeline Co. (EUA) 30"
1989 Fornecimento do X70 para o Projeto Petronas Gas — PGU Il (Malasia) 30"
1994 Fornecimento do X70 para o Projeto Petronas Gas — PGU Il (Malasia) 36"
1998 Consolidagao do X70.com o Gasbol 24" e 30"
1998 Inicio de testes com o X80 20"
2004 Primeira producao de Marine Drilling Risers com X80 21"
2007 Inicio de testes com o X100 48"
2008 Projeto piloto com o X80 34"

Figura 2.3 - Evolug&o dos tubos Tenaris Confab. Fonte: Tenaris Confab (2007).

No segmento de fabricacdo de tubos a norma a ser atendida € a API 5L, que
classifica 0 ago quanto a composicdo quimica, limite minimo de escoamento e
tenacidade. O significado, por exemplo, da sigla API 5L X70 é a seguinte: API 5L é a
norma designatéria para os tubos utilizados para conducédo de petréleo e gas, o X/70
corresponde ao grau do tubo e respectivamente ao limite de escoamento minimo
gue o mesmo deve atender, ao serem realizados ensaios de tracdo, que neste caso
seria o valor de 70Kpsi ou aproximadamente 482 MPa (API 5L OCT, 2007). Os Acos
microligados quase que em sua totalidade sdo usados para fabricacdo de chapas
que dao origem aos tubos, isto devido as respostas em termos de propriedades
mecanicas que os mesmos fornecem quando submetidos a processos mecanicos de
deformacdo (laminacdo) seguidos de algum tratamento térmico como eram
realizados até a década de sessenta na producao do API X60.

Com adicdo de novos elementos na composi¢do quimica dos acos entre eles o
vanédio, titdnio e molibdénio e controles de temperaturas foi possivel a utilizacdo de
tratamentos termomecanicos (sequéncia de tratamentos térmicos e de deformacdes
em rolos de laminacdo) seguidos de resfriamento acelerado o que conferia as
chapas usadas para producgao dos tubos uma granulometria fina, conforme proposto
por Kalwa et al (2002), e por sua vez melhores propriedades mecénicas. A figura
2.4 mostra a evolucdo da composicédo quimica dos acos API, do X60 ao X100, e os
tratamentos térmicos utilizados. Inicialmente, apenas com laminacdo a quente e
normalizagdo (X60) e recentemente (X80 e superiores) utilizando o tratamento
termomecanico com resfriamento controlado. A figura 2.5 reporta aos tratamentos
utilizados na fabricacdo das chapas de agos utilizadas para fabricacéo de tubos e as
respectivas texturas finais apos a finalizacdo dos tratamentos térmicos e o tamanho



médio de grdo indicado pela norma ASTM. Quanto maior o valor ASTM menor o
valor médio dos gréos.

APl grade

0.08 C 0.2 Mo THM + Acc.

X 100 Nb Ti Cooling

08(_2 TW + Acc.

X 80 Cooling

™ -
treatment

1965 1970 1975 1980 1985 1990 1995 2000

Figura 2.4 - Evolucdao dos tubos API, suas composicfes quimicas e tratamentos
termomecanicos. Hot rolled and normalized (laminagéo a quente mais normalizag&o). TM-
treatment (tratamento termomecéanico). TM + Acc.cooling (tratamento termomecénico
seguido de resfriamento acelerado. Fonte: Kalwa et al (2002).
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Figura 2.5 - Microestruturas tipicas dos graus X60, X70 e X80. Fonte Kalwa et al (2002).

2.3 Tratamento Termomecéanico com Resfriamento Acelerado

Os tratamentos termomecanicos com resfriamento controlado sdo processos
que utilizam conformacdes plasticas (laminagdo ou forjamento, multiplos passes)
conjuntamente com temperaturas altas e baixas temperaturas para obtencdo de
propriedades mecanicas superiores aquelas obtidas com tratamentos mais comuns
(normalizacdo e tempera), segundo GHOSH et al (2003). Temperaturas elevadas



em torno de 1200°C sé&o utilizadas para o processo de conformagdo a quente e
temperaturas mais baixas para o controle do resfriamento e formacdes de fases
durante o resfriamento, temperaturas da ordem de 400 a 650°C, conforme Silva &
Mei (2006). A figura 2.6 apresenta tipos de laminadores empregados na fabricacéo
de chapas e como é realizado o resfriamento controlado entre os passes de
laminacdo. Jatos de agua durante a passagem das chapas para o processo de
laminacdo de acabamento sao visualizados na figura 2.6 (B).
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Figura 2.6 - (A) Laminadores de escala industrial. (B) resfriamento acelerado das chapas
oriundas dos processos de laminag&o. Fonte: http://hatfield-memorial-
lecture.group.shef.ac.uk/Downloads/Sellarsslides.pdf

Os processos termomecanicos tém seus desenvolvimentos diretamente
ligados aos acos ARBL, e principalmente aos acos APl 5L. O objetivo principal de
um tratamento termomecéanico € aliar o refinamento microestrutural (tamanho de
gréo) a um tipo de microestrutura que aumente o valor do limite de escoamento, de
limite de resistencia, tenacidade e dureza. Por isso ao longo das ultimas décadas,
estudos sobre rotas de tratamentos termomecanicos, fases obtidas, propriedades
mecanicas e efeito dos elementos de liga tem elevado o niumero de publicactes
técnicas e cientificas acerca do assunto, Kneissl & Baldinger (1993). O refinamento
da microestrutura, a fase presente e o tamanho do grdo, ocorre em trés etapas
distintas em um processo de conformagdo segundo Plaut et al (2008). A primeira
etapa ocorre em altas temperaturas onde o fendmeno de recristalizacdo é
predominante e atua como refinador da fase austenita. Nessa etapa ocorre a
diminuicdo dos grédo austeniticos. A segunda etapa € uma regidao de temperaturas
intermediarias, nesta etapa ocorre um baixo nivel de recristalizacdo, a fase austenita
€ deformada e encruada (acumulo de tensdes mecanicas). Através do encruamento
h& a aparicdo de sitios de nucleagéo de ferrita. Na terceira etapa a temperatura do
processo esta abaixo da ARz (temperatura de existéncia das duas fases: Austenita

(y)-Ferrita (0)), e a ferrita sofre um processo de encruamento elevando sua
resisténcia mecanica enquanto que a austenita continua a ser encruada formando



ainda mais sitios de nucleacdo de ferrita. A representacdo gréfica da ocorréncia
destas trés etapas no processo termomecanico € mostrada na figura 2.7.

(o) (b)
i 115433@
(c) )
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o 165 . T ferrita O

PréViO deformada

I: (¥+cl) regido

temperatura
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(b)

grdos equiaxiais sub-grdos

deformagdo —=

Figura 2.7 - Laminacgéo controlada versus alteragfes microestrutural. Fonte: Tanaka (1995).

Essas trés etapas sdo fundamentais tanto para o chamado design
microestrutural como o processo de fabricacéo e suas divisdbes em relacédo as etapas
de laminacdo. A primeira etapa € responsavel pelo desbaste, ou seja, reducdes de
medidas de lingotes que acabaram de sair da aciaria e reducdo da microestrutura
grosseira (austenita de tamanho grande). A segunda etapa que pode-se chamar
intermediaria e responsavel pela formacdo de bandas, futuros nucleos, e
transformacdes de fases ja existentes em nucleos pré-estabelecidos da primeira
etapa. Na terceira etapa obtém-se um prévio acabamento dimensional e por meio do
resfriamento controlado uma transformacéo de fase completa finalizando o objetivo
gue € a adequacédo microestrutural a aplicacéo requerida.

2.3.1 Recristalizacao

O processo de recristalizagdo em ligas metélicas € importante por duas razdées,
Doherty et al (1997). A primeira razao seria restaurar a ductilidade de materiais
considerados duros. A segunda seria 0 controle da estrutura do gréo visando o
produto final a qual tem sido exaustivamente usada em processos de conformacao
plastica. Assim permite-se ap0s cada deformacdo uma estrutura de gréaos
completamente nova em relagcdo ao tamanho inicial, a uma nova forma de grao,
orientacdo e textura. A figura 2.8 abaixo mostra o efeito da recristalizagdo através



do processo de laminacdo e o produto que sdo grdos muito finos alterando
significativamente as propriedades mecanicas.

Recristalzagtn

Estrutura
recristaizada

fecnstalzagao
anamza

Eslrutues ceformada

Estrutura equigxial

Figura 2.8 - Efeito da laminagéo no tamanho e forma do gréo. Fonte: Silva & Mei (2006).

Ao analisar a figura 2.8 é perceptivel que o material antes da laminac¢do possui
grdos que sao chamados de equiaxiais (grdos com formas idénticas a poligonos
regulares). Além disso, pode-se dizer que sdo grdos com altos angulos de contorno.
Outra analise € que o produto da laminagdo possui uma microestrutura com aspecto
de grdos finos. Essa nucleacdo de novos gréos ocorrera apenas se uma energia
minima, oriunda da deformacéo for atingida, conforme Doherty et al (1997). A figura
2.9 apresenta uma visualizacdo grafica da influéncia da deformacdo e da
temperatura no tamanho de grdo austenitico para acos carbono comuns e aco
carbono com adicdes de nidbio. Temperaturas mais baixas para uma deformacao
fixa produzem grédos menores, portanto as temperaturas de laminacéo
principalmente na regido 1, conforme o grafico 2.7, ndo podem ser escolhidas
aleatoriamente, pois afetaria diretamente o crescimento do tamanho de gréo
austenitico.
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Figura 2.9 - Efeito da reducdo de espessura na laminagdo e temperatura no tamanho do
grao austenitico durante a fase de recristalizacao de acos carbono e de acos carbono com
adicdo de niobio. Fonte: Bhadeshia & Honeycombe (2003).
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2.3.2 Refinamento de Grao

O processo de refino de gréos possui um papel fundamental para que os agos
de maneira em geral tenham suas propriedades mecanicas melhoradas. Atualmente
0s ARBL possuem um promissor caminho para o aumento da resisténcia em relacao
aos esforcos mecanicos (limite de escoamento e tenacidade) que seria a obtencao
da Ferrita Ultra Fina cujo tamanho de grdo médio € 3um, adicionalmente as
melhorias ja encontradas para os tratamentos termomecanicos referentes ao
controle de temperaturas, Abdollah & Eghbali (2007). A ferrita ultrafina é obtida
mediante deformacdo na temperatura onde coexistem as fases ferrita e austenita,
com efeito da deformac&o conjuntamente nesta faixa de temperatura é produzido o
fendmeno de recristalizacdo dinamica paralelamente. Recentemente algumas
investigagdes reconheceram outro tipo de fendmeno o qual foi nomeado de
recristalizacdo dindmica continua em que as orienta¢cfes cristalograficas aumentam
de forma continua sobre os subgraos durante a deformacéao, transformando a forma
de subcontornos para grdos de contornos de alto angulo. A figura 2.10 mostra o
efeito da deformacéo no tamanho do gréo, partindo de uma estrutura inicial, ou seja,
deformacgédo zero e tamanho de grdao 15um até chegar a estrutura ultrafina que
mostrou graos médios de 2um.

Figura 2.10 - Grau de deformacéo versus o tamanho médio dos graos (fase ferrita) obtidos
para um aco ARBL. Fonte: Abdollah & Eghbali (2007).

Essa estrutura ferritica ultrafina pode ser conseguida gracas a diferenca de
caracteristicas mecéanicas de cada fase no processo de deformacéo na regido onde
coexistem as fases ferrita e austenita, sendo a concentracdo de deformagédo mais
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concentrada na ferrita por ser esta mais macia. Devido a essa maciez a ferrita
deforma-se mais, aumentando com isso o numero de sitios nucleados que véao
originar novos graos, que devido ao formato poligonal e as dimensdes médias
semelhantes sdo chamados de equiaxiais. A figura 2.11 revela a evolucdo do
tamanho médio do gréao ferritico e o percentual em fracdo volumétrica da ferrita
equiaxial ambos em relacdo a deformacdo, ou seja, aumentando os valores de
deformacédo, maiores serdo as fracOes volumétricas da ferrita equiaxial em
contrapartida menor serd o tamanho médio de gréo ao final do processo.
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Figura 2.11 - Tamanho de grao e fracdo volumétrica versus deformacéo. Fonte: Abdollah &
Eghbali (2007).

Em termos de propriedades mecanicas quanto menor o tamanho médio dos
graos maior o limite de escoamento e maior tenacidade do material. A equagéo que
correlaciona o limite de escoamento e o tamanho de grdo € lei de Hall Petch,
equacdao 2.1 que correlaciona matematicamente tamanhos médios de graos ao limite
de escoamento. Em relacdo a energia de impacto absorvida, por meio do qual é
avaliada a tenacidade, um aglomerado de grdos mais finos ajuda a formar uma rede
de absorcdo de energia. Atualmente a microestrutura mais mencionada em artigos
cientificos em relacdo a capacidade de absor¢cdo de energia chama-se ferrita
granular ou bainita granular.

o, =c,+d"? 2.1
Onde:

o, =limitede escoamento
o, =tensdominima paramovimentacdo das discordandas
d =tamanhomédiode graos

A figura 2.12 mostra a relagao linear do limite de escoamento (YS) e o inverso
da raiz quadrada do tamanho médio de grdo. Quanto menor o tamanho médio dos
grados maior o valor do inverso da raiz quadrada do tamanho médio de grdo maior o
modulo do limite de escoamento atingindo para determinado tamanho médio de
gréo.
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Figura 2.12 - Propriedades mecanicas versus tamanho de grdo. Fonte: Llewellyn & Hudd
(1998).

A regido plastica também pode ser equacionada através da equacao 2.2, onde
a tensdo verdadeira esta correlacionada com o alongamento verdadeiro atraves
equacdo do tipo exponencial. O coeficiente de encruamento (N) pode ser
correlacionado com a microestrutura obtida através de tratamento térmicos em acos
baixo carbono e microligados, que apresentam em suas microestruturas as
seguintes fases: ferrita acicular, ferrita bainitica, ferrita granular e ferrita poligonal,
conforme proposto por Yan et al (2009) e Movahed et al (2009). Novos estudos
indicam uma tentativa de correlacionar o coeficiente de encruamento e propriedades
mecanicas com o limite de escoamento descontinuo.

o, =Keg," 2.2
Onde:

o, = Tensdoverdadeira

K =Constantedo material

&, =Alongamento verdadeiro

N =coeficiente de encruamenb

2.4 Elementos de Liga

Os elementos de liga tém grande importancia para alteracées microestruturais
e taxas (velocidades) com que as fases se formam. Nos agos ARBL (HSLA) os
elementos de liga tem uma importancia fundamental nas propriedades mecanicas,
soldabilidade e em mecanismos de aumento de resisténcia como: tamanho de gréo,
formacéo de precipitados finos e solucdes soélidas. Elementos como vanadio, niobio,
manganés, titanio, niquel e cobre s&o primordiais e de uma forma inicial contribuem
para estabilizacdo da austenita ou ferrita, fazendo com que haja aumento ou

diminuicdo da temperatura y—>o. Elementos que restringem a formagdo da

austenita, também chamados de alfagenos, séo: silicio, aluminio, berilio, fésforo e os
elementos chamados de formadores de carbeto: titanio, vanadio e molibdénio.
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Quando o aco é resfriado lentamente os elementos de liga podem ser dissolvidos na
ferrita, formar carbonitretos e inclusdes ndo metalicas. De acordo com a tabela 2.3
tem-se uma tendéncia qualitativa entre a distribuicdo dos elementos e o que eles
podem vir a formar, Silva & Mei (2006).

Tabela 2.3 - Elementos e suas influencias

. . Inclusdes nao -
) Dissolvido na L Inclusdes
Elemento de liga . metalicas L1
ferrita . metalicas
(Formacéao)
Ni Fortemente
Cu Fortemente
Mn Fortemente Fraca MnS, MnO
Mo Moderado Moderado
\Y Fraca Moderado VyxOy , VxNy
Ti Fraca Moderado TixOy, TixNy
Nb Fraca Fortemente Nb,Oy, NbNy

Os elementos de liga influenciam também na formac&o, nucleacdo, e o
crescimento da ferrita, isto valido para os elementos dissolvidos na austenita. Para
nucleacdo da ferrita os elementos que podem atrasar a sua formacédo sdo todos
aqueles que formam precipitados finos de formula M,CyN, (nitretos, carbonetos e
carbonitretos de um metal M) os quais envolveria o grao austenitico fazendo com
que houvesse um impedimento na transformacdo y->a. Para o crescimento da
ferrita existem diversas hipoteses entre elas: particdo, segregacdo e precipitacao,
Silva & Mei (2006). Nenhuma dessas hipoteses ocorre isoladamente, mas
interagem entre si. A particdo € um fendmeno que ocorre onde 0s elementos
estabilizadores da austenita quando n&o particionados na interface y/a permitem
gue o crescimento da ferrita seja controlado pela difusdo do carbono, a qual ocorre
lentamente. A segregacdao trabalha por meio de atomos substitucionais na interface
Y/ atrasando a transformacdo de atomos substitucionais. A precipitacdo seria a

formagéo de carbonetos de molibdénio na interface y/a.

2.5 Elementos de Liga e Propriedades Mecanicas

Um aco ARBL chega a ter na sua composi¢cdo quimica em média de seis a
sete elementos de liga, elementos esses que por muitas vezes tem um percentual
em massa abaixo de 0,01%. Apesar das baixas concentracfes, a influéncia dos




14

elementos pode ser muito vantajosa quando associada com o0 tratamento
termomecanico. Quando o elemento ndo tem implicagdes diretas no aumento de
resisténcia ele é usado para controle do crescimento de grdo. Neste caso tem-se 0
tithnio como um dos principais exemplos. Kneissl & Baldinger (1993) estudaram
quatro tipos de acos ARBL que apenas diferiam em suas composi¢cdes quimicas
pela presenca de vanadio (acos A), nidbio mais vanadio (aco B), vanadio mais titanio
(aco C) e vanadio mais titanio mais niébio (Aco D) mostraram a influencia desses
elementos nas propriedades mecanicas (limite de escoamento, tensao de ruptura e
tenacidade). Conforme ilustrado na figura 2.13 onde os efeitos dos elementos nas
propriedades mecéanicas sdo exibidos através de dois gréficos correlacionando
tensdo, elementos de liga e energia de impacto com a presenca dos elementos de
liga.

De acordo com a figura 2.13 o elemento que mais contribui para o aumento do
limite de escoamento e tensdo de ruptura (limite de resisténcia) é o vanadio e o
elemento que tem forte influéncia no limite de escoamento € o titanio, que pela
analise gréfica influencia fortemente a queda do limite de escoamento, conforme a
figura 2.13 (A). Geralmente, o titAnio é adicionado para controlar o crescimento de
gréo austenitico. Em relacao a energia de impacto o maior valor atingido foi para o
aco que continha em sua composi¢do vanadio e niébio, figura 2.13 (B). Elementos
de liga como niodbio, titAnio e vanadio afetam diretamente as propriedades
mecanicas quando inteiramente solubilizados na fase austenita, pois somente assim
formardo carbonetos e carbonitretos que terdo a funcédo de bloquear os movimentos
de discordancias.
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Figura 2.13 — (A) Influencia dos elementos de liga na tensdes elastica e de ruptura. (B)
Efeito dos elementos na energia de impacto. Fonte: Kneissl & Baldinger (1993).

As propriedades mecanicas quando alteradas pelos elementos de liga estao
fortemente correlacionadas a microestrutura presente, tamanho de grdo, e em
relacdo aos agos ARBL ao tipo de fase formada. Elementos como vanadio, titanio e
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nidbio formam finos precipitados que podem ser vistos apenas mediante 0 uso de
microscopia eletrénica de transmissdo. Uma das caracteristicas desses precipitados
é o efeito marcante da aleatoriedade. Pode-se observar a forma destes precipitados
e sua aleatoriedade na figura 2.14. Em destaque presenca de precipitados finos, que
funcionam como bloqueadores de discordancias, seta amarela, figura 2.14 (A). A
figura 2.14 (B) imagem de campo escuro mostrando os finos precipitados e a
distribuicdo aleatoria dos mesmos, seta vermelha.

Figura 2.14 — (A) Precipitados finos nas discordancias. (B) imagem de campo escuro
mostrando os finos precipitados. Fonte: Show et al (2010).

Uma da formas de quantificar os efeitos do tamanho de grdo e elementos
quimicos presentes € através da equacao 2.3. A equacao particiona as influéncias
dos efeitos termomecanicos, e precipitados finos, segundo Show et al (2010). O
valor do efeito associado as discordancias é obtido através da subtracdo do valor
obtido em um ensaio de tracdo e o valor do limite de escoamento calculado através
da formula 2.3.

Oy = 15,4.(3,5 + 2,1.%Mn + 5,4.% Si + 23.96Nf + 1.13.d") 23

As incognitas da equacado 2.3 significam: O'y representa o valor do limite de

escoamento, %Mn, %Si e %N; significam 0s percentuais em massa de manganés,
silicio e nitrogénio livres (free) na ferrita, d o tamanho do grdo em mm. A partir da
equacdo 2.3 pode-se dividir qualquer valor de limite de escoamento nas
contribuicdes dos diferentes mecanismos existentes, como tamanho de gréo e
precipitados finos. A figura 2.15 exibe graficamente através da utilizagdo da equacéo
2.3 as contribuicbes de discordancias mais precipitados finos e tamanho de grao
para o limite de escoamento para um aco com a seguinte composi¢cdo (0,08%C,
1,5%Mn, 0,75%Ni, 0,25%Si, 0,03%Nb, 0,09%V, 0,015%Ti), conforme a equacao
sugerida por Show et al (2010).
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Figura 2.15 - Participacdo dos efeitos dos elementos de liga no aumento da resisténcia de
um aco ARBL. Fonte: Show et al (2010).

O grafico exibido na figura mostra a participacdo do tamanho de gréo, solucao
sélida, discordancias e precipitados finos, ou seja, pode-se a partir da equacéo 2.3
obter um gréfico de cada particdo e sua contribuicdo no aumento do limite de
escoamento e de resisténcia.

Outra alternativa para 0 aumento da resisténcia mecanica € através da
precipitacdo de cobre, acos API 5L X80 e X100 foram desenvolvidos por meio de
precipitacdo de cobre, além das propriedades mecénicas aumentadas a resisténcia
a corrosdo também foi elevada, Ghosh et al (2003). Além de formar precipitados de
cobre que impedem a movimentacdo de discordancias, dependendo da taxa de
resfriamento e deformacdo empregados no tratamento termomecanico tem-se a
formacado da fase bainita granular que aumenta consideravelmente a resisténcia a
tracdo do aco em questdo. A figura 2.16 mostra esses finos precipitados de cobre
em imagens de microscopia eletrénica de transmisséo e a sua forma geométrica em
escala nanométrica lembrando finos elipséides destacada na figura 2.16 (B) por seta
vermelha. Diferentemente da figura 2.14, o aumento para obtencdo das imagens
chega a escala nanométrica, conforme mostrado na figura 2.16 (A).

Figura 2.16 - (A) Imagem de campo escuro mostrando os precipitados de cobre. (B) formato
do precipitado de cobre. Fonte: Ghosh et al (2003).
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2.6 Transformacobes de Fases

Quando um aco é resfriado lentamente a partir da fase austenita apresentara
obrigatoriamente, ferrita, perlita e cementita que poderdo ser formados
conjuntamente a depender da quantidade de carbono no aco. No caso dos agos
hipoeutetoides, com menos de 0,77% de Carbono, tem-se a fase ferrita mais perlita,
e no caso dos hipereutetoides tem-se a cementita mais perlita. Isto pode ser
visualizado quando se analisa o diagrama ferro-carbono. Devido aos processos
industriais resfriamentos rapidos sao utilizados, surgindo entdo microconstituintes
diferenciados em sua morfologia e caracteristicas de propriedades mecanicas.
Como o diagrama ferro-carbono apenas pode ser usado para resfriamentos lentos a
previsdo microestrutural dar-se-4 por meio de diagramas TTT (tempo, temperatura e
transformacdo isotérmica) e TRC (transfomacdo por resfriamento continuo)
respectivamente. Na figura 2.17 abaixo tem-se um diagrama CCT para o ago API
X70 e sua composicao quimica.

Concentracdo dos elementos (%)
(C Mn Si S P Cr Ni Cu Al Nb N A% Ti Mo
0.07 1.63 022 0.005 001 0.011 0.011 0.013 0.008 0.052 0.008 0.072 0.010 0.228
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Figura 2.17 - Diagrama CCT para um ago API X70 e suas diversas curvas de resfriamento e
microestruturas formadas. Fonte: Spivakov et al (2010).

A transformacéo da austenita em outros microconstituintes pode ocorrer por
difusdo e cisalhamento, ou simplesmente com a atuacdo conjunta dos dois
mecanismos. De acordo com a figura 2.18 tém-se as possiveis microestruturas
oriundas da austenita e seus mecanismos de formacédo. A formacao da ferrita e
perlita sdo processos de carater meramente difusional, e ocorre em temperaturas
elevadas. A Martensita € formada através do processo de distorcdo da rede
cristalina, este cisalhamento promove alteracdo dos parametros de rede da célula
unitaria, por isso as transformacdes de fase que envolve a formagédo da martensita
acontecem através do processo de cisalhamento. Entretanto as microestruturas
intermediarias como ferrita acicular e bainita possuem ainda processos de formacéo
nao compreendidos que envolvem cisalhamento e difuséo.
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Figura 2.18 - Transformacéo da austenita em diversos microconstituintes e os mecanismos de
formacéo.

Devido as velocidades de resfriamento empregadas em escala industrial se
dard uma énfase aos tipos de ferrita e bainita, que sdo as principais morfologias a
serem alcangcadas nas industriais de producdo de chapas de aco devido as
excelentes propriedades mecanicas que sao conseguidas mediante tais
microestruturas.

2.7 Transformacdes Bainiticas

As transformacfes martensiticas formam-se quando um ago carbono
previamente austenitizado é resfriado bruscamente de modo que a decomposicao
da austenita ocorre abaixo da Ml (Inicio da transformacdo martensitica), enquanto a
perlita se transforma a temperaturas relativamente altas, Rothery (1966). Quando a
temperatura ocorre abaixo da transformacao perlitica a decomposi¢cdo da austenita
comeca a ficar mais rapida resultando numa fase chamada bainita. A caracteristica
dessa transformacédo é que a bainita foi uma austenita que se transformou numa
mistura de ferrita e carboneto, em que a ferrita é semi-coerente com a matriz
austenitica, ou seja, relacdo de crescimento entre a matriz e a nova fase € separada
pela presenca de discordancias, conforme Rothery (1966).

A bainita é classificada como superior e inferior de acordo com a temperatura
na qual € formada. A formacéo da bainita envolve a difusdo e o cisalhamento. A
bainita superior é formada por agulhas (plates) de ferrita que crescem em blocos,
dentro de cada feixe as agulhas sédo paralelas e com a mesma orientacao
cristalografica. A bainita inferior apresenta microestrutura semelhante, a diferenca é
gue os carbonetos precipitam dentro das agulhas de ferrita. Para melhor
entendimento a figura 2.19 a seguir prop0e visualizacdo destas caracteristicas que
acompanham a bainita superior e inferior. A bainita superior é formada através da
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rejeicado de carbono da ferrita que a envolve formando precipitacdo de carbonetos de
ferro. Como as placas de ferritas vao surgindo ao mesmo tempo, existe uma
orientagdo cristalografica comum e preferencial. A bainita inferior por ser um tipo de
bainita formada a taxas lentas de resfriamento e temperaturas inferiores a bainita
superior e nao sofre tanta influéncia do mecanismo de difusdo, ou seja, parte do
carbono que seria rejeitado, saindo das placas de ferrita, precipita dentro da propria
ferrita formando linhas finas de carbonetos de ferro no interior da ferrita.

Regiao com carbono supersaturado

Difus&o do carbono \ Difus&o do carbono
para a austenita para a austenita

Precipitagao de

l carboneto na ferrita
ferrita i
e i Precipitagéo de

carboneto entre as
w placas de ferrita

Precipitacdo de _—> w

carboneto entre as

placaside el Bainita superior Bainita inferior

Figura 2.19 - Aspectos da formacao da bainita superior e inferior. Fonte: Bhadeshia (2001).

2.8 Classificacédo Microestrutural

Devido a quantidade de artigos e grupos de trabalho espalhados pelo mundo,
que trabalham no desenvolvimento de novos agos objetivando a caracterizacao
microestrutural e de propriedades mecanicas, passaram a existir diversas
classificagbes microestruturais, mas que se tornam confusas pois existe distor¢céo
guando analisado os microconstituintes. A partir de um review realizado por Krauss
& Thompson (1995) serd adotado neste trabalho a nomeclatura idealizada pelo
comité de estruturas bainiticas do Instituto de ferro e aco japonés (IS1J) . Este comité
formado para fornecer nomenclatura e simbolos, fornece informacBes bastante
relevantes acerca dos microconstituintes mais comuns que podem ser formados em
acos ARBL. A tabela 2.4 exibe os simbolos e a nomenclatura correspondente a
classificacéo do 1SIJ Comittee.
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Tabela 2.4 - Simbologia e nomeclatura de microconstituintes mais comuns nos ARBL
(HSLA). Fonte: Krauss & Thompson (1995).

Simbolo Nomenclatura |
Componentes majoritarios |
U,p Ferrita Poligonal
(XQ Ferrita Quasi-poligonal
Oy Ferrita de Widmanstatten
(XB Ferrita Granular ou Bainita Granular
(XBO Ferrita Bainita
Vr Austenita Retida
M/A Constituinte M/A
Ol Martensita
6 Cementita

De uma forma sistemética vé-se que 0s principais microconstituintes sao:
Ferrita Poligonal, Ferrita Quase-Poligonal, Ferrita de Widmanstétten, Ferrita Granular
(também chamada de Bainita Granular) e Ferrita Bainitica (também chamada de
Ferrita Acicular). Os microconstituintes principais que formam as fases secundarias
sdo: Austenita Retida, constituinte Martensita/Austenita (também chamado de
constituinte M/A) e Martensita. Devido aos esfor¢cos para o aumento de resisténcia
mecanica através de refino de grao, elementos de liga e microestruturas tém levado
a observacdo ndo apenas de um microconstituinte nos acos produzidos por
laminacdo, mas a um verdadeiro mistura de microestruturas, por isso sera dada uma
énfase aos microconstituintes principais e secundarios apresentados acima,
levando-se em conta caracteristicas através da microscopia optica, da eletrbnica de
varredura e de transmissdo quando necessarios a sua caracterizacao, o que permite
nao apenas decifrar quais as fases estdo em questdo, mas sua forma e morfologia.

2.8.1 Ferrita Poligonal

A microestrutura ferritica poligonal é formada em altas temperaturas e baixas
taxas de resfriamento, é nucleada nos contornos de gréo e o seu crescimento é
entre 0s grados equiaxiais preferencialmente. Também chamada por Kraus &
Thompson, (1995) de Ferrita Equiaxial, essa ferrita tem como caracteristicas
principais a facilidade como é identificada por microscopia optica. A figura 2.20
mostra dois exemplos de ferrita poligonal em agos com composicdes quimicas
diferentes e com resfriamentos realizados de maneiras diferentes. A figura 2.20 (A)

mostra uma ferrita poligonal (parte clara indicada por setas amarelas) formada num
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APl 5LX80 isotermicamente transformado a 675°C por 500 s, segundo Kraus &
Thompson (1995). A figura 2.20 (B) mostra uma ferrita poligonal formada mediante a
seguinte sequéncia: aquecimento a 850°C - Deformada - resfriada a 0,5°C/s. A
regido clara destaca a ferrita poligonal e a parte mais escura um componente
lamelar que é caracteristica da perlita (setas em vermelho), de acordo com Xiao et al
(2005). A auséncia de subestruturas é uma das caracteristicas da ferrita poligonal,
para verificar tal auséncia € necessaria a microscopia eletrénica de transmisséo.

A) (B)

Figura 2.20 — (A) microscopia Optica de uma ferrita poligonal formada num APl X80
isotermicamente transformado Fonte: Kraus & Thompson (1995). (B) visualizacdo de uma
ferrita poligonal. Fonte: Xiao et al (2005).

2.8.2 Ferrita de Widmanstatten

E constituida de grdos grosseiros e cristais alongados de ferrita. Segundo
Kraus & Thompson (1995), Ela pode nuclear através de contornos de gréos
austeniticos ou a partir de ferritas poligonais. Apresenta a presenca minima de
subestruturas e forma-se através de resfriamentos mais rapidos que a ferrita
poligonal e em temperaturas de transformacdo abaixo da ferrita poligonal. A figura
2.21 mostra a morfologia tipica da ferrita de Widmanstatten, graos alongados e
brancos, em destaque vermelho formada em um ago APl 5L X80 isotermicamente
transformado por 100 segundos a 600°C. Areas escuras sdo martensita formadas
durante o resfriamento do mesmo, conforme Kraus & Thompson (1995).
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Figura 2.21 - Ferrita de Widmanstatten. Fonte: Kraus & Thompson (1995).

2.8.3 Ferrita Quase poligonal

Também chamada de ferrita massiva, segundo Krauss & Thompson (1995), em
acos gque contenham valores de carbono muito baixo e sdo obtidas por resfriamentos
rapidos ao ponto de praticamente ndo mudar a composicdo quimica durante a
transformacdo de fase. Este tipo de ferrita apresenta contornos irregulares e
evidéncias de subestruturas de constituintes M/A que sé podem ser observados
mediante uso de microscopia de transmissdo. Além disso, a Ferrita Quase poligonal
apresenta uma alta densidade de discordancias. As imagens de microscopia Optica
podem confundir devido a sua semelhanca com a ferrita poligonal. Segundo Xiao et
al (2005), a perlita existente na ferrita poligonal quando submetida a tratamento
isotérmicos a temperaturas mais baixas que a transformacdo da ferrita poligonal
acarretam numa estrutura que contenham maiores fracdes de ferrita s6 que agora
guase poligonal. Como mostrado na figura 2.22, a diferenca para um a¢go de mesma
composicdo quimica, mas que sofreu transformacdes isotérmicas em temperaturas
diferentes. Através da figura 2.22 (A) a imagem de microscopia 6ptica de um
tratamento isotérmico em um ac¢o contendo 0,025%C em massa a temperatura de
659°C, Pode-se observar a presenca de ferrita (parte clara) e ilhas de perlita (parte
escura). A figura 2.22 (B) mostra a microscopia optica de um tratamento isotérmico
realizado a temperatura de 640°C mostrando claramente a diminuicdo das ilhas de
perlita bem como o surgimento de grdos maiores de ferrita e com aspecto mais
grosseiro, conforme Xiao et al (2005).
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Figura 2.22 — A) Temperatura de tratamento de 659°C. B) Temperatura de tratamento de
640°C. Fonte: Xiao et al (2005).

2.8.4 Ferrita Bainitica

O incremento das taxas de resfriamento, a austenita de acos de baixo
carbono e ultra baixo carbono transformam-se em estruturas muito finas de ferrita e
para descrever esse tipo de estrutura € muito comum usar os termos Ferrita Acicular
ou Ferrita Bainitica, Krauss & Thompson (1995). Atualmente esta microestrutura tem
sido alvo de muitos estudos, pois a mesma propicia aos agos de baixo e ultra baixo
carbono microligados uma o6tima combinacdo de resisténcia mecanica (limite de
escoamento e de resisténcia) com valores altos de tenacidade, o que em termos de
aplicacdes préticas possibilitam a producdo de acos que atendam caracteristicas
ainda mais severas de trabalho, Bhadeshia (2001). As caracteristicas de resisténcia
mecanica e tenacidade surgem devido as altas densidades de discordancias e a
coexisténcia da austenita retida ou constituinte M/A, Segundo Kraus e Thompson
(1995). Para Xiao et al (2005), pode-se acrescentar ainda uma outra caracteristica a
nao equiaxialidade da ferrita acicular como um dos fatores a influenciar as
propriedades mecéanicas. A morfologia caracteristica da ferrita acicular sdo os
grupos paralelos de ripas de cristais de ferrita. Alguns autores na pratica diferenciam
a ferrita bainitica da ferrita acicular através desse alinhamento, a figura 2.23 mostra
essa sutil diferenca através da microscopia 6ptica de um ago APl 5L X70, com
0,05% de Carbono em massa, mostrando os efeitos de deformacgao a quente. Com
apenas a microscopia oOptica torna-se bastante arduo o exercicio de identificacdo
dos microconstituintes. Em destaque na figura 2.23 os contornos vermelhos
delimitam a regido da ferrita bainitica enquanto que os contornos amarelos delimitam
a ferrita acicular. Conforme Kim et al (2008) quando as agulhas estdo alinhadas
recebem a denominacéo de ferrita bainitica e quando néo estdo sdo aciculares.
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Figura 2.23 - Microscopia Optica de um aco APl X70, com 0,05% de Carbono em massa.
Fonte: Kim et al (2008).

De acordo com a figura 2.23, as ferritas bainiticas possuem feixes que
cresceram conjuntamente, formando até certo ponto uma estrutura alinhada e com
orientacdes claras. Ja a ferrita acicular cresce de forma aleatoria. Em varios artigos
cientificos a obtencédo € relatada mas o mecanismo de formacdo raras vezes é
citado, isso decorre do fato de que tanto o mecanismo quanto a morfologia ainda
nao sdo bem compreendidos. Em uma das raras tentativas Kim et al (2008), chega a
propor um mecanismo baseado na transformacdo isotérmica de um aco APl X70,
figura 2.24. Nesse mecanismo a ferrita acicular comeca a nuclear sitios dentro de
gréos da austenita por meio de transformacgdes de cisalhamento conjuntamente sem
a mudanca de composicdo, figura 2.24(a), este crescimento continua em uma
segunda fase através das interfaces da ferrita pré-existente. Diversos artigos
reportam que a formagédo tanto da ferrita bainitica como da acicular ocorrem numa
faixa de temperatura que vai de 400 a 600°C. O segundo estagio da transformacao
mostrado na figura 2.24 (b) é iniciado em altas temperaturas, nesse caso 0s atomos
de carbono supersaturados na ferrita acicular comegcam a sair para dentro da
austenita remanescente tentando manter um equilibrio de composicéo.
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Figura 2.24 - Mecanismo de formacédo da ferrita acicular proposto por Kim et al (2008).
Fonte: Kim et al (2008).

Devido a complexidade de tal microestrutura para a afirmagédo completa do
gue seja uma ferrita bainitica (Ferrita acicular) sdo necessarios outros tipos de
caracterizagdo microestrutural como microscopia eletronica de varredura e
transmissdo. Algumas caracteristicas bastante peculiares através da analise de
imagens de microscopia eletronica de transmissdo sdo: Estrutura muito fina, cristais
ferriticos alongados e subestruturas como o constituinte M/A ou austenita retida e
até mesmo subcontornos de gréao, Jun et al (2006). A figura 2.25 ilustra bem essas
caracteristicas que sédo fundamentais para caracterizar a ferrita bainitica. De acordo
com a figura 2.25 (A), imagem de microscopia eletronica de varredura (aumento de
5000 vezes), mostra uma estrutura muito fina e cristais de ferrita alongados (setas
em vermelho). A partir da figura 2.25 (B), imagem de microscopia eletronica de
transmissao, visualiza-se 0s constituintes secundarios ao longo dos grdos que
provavelmente podem ser: constituinte M/A, Martensita e austenita retida. segundo
Jun et al (2006).
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Figura 2.25 - Ferrita Acicular. (A) A imagem de microscopia eletrbnica de varredura
(aumento de 5000 vezes). (B) imagem de microscopia eletrbnica de transmissao. Fonte: Jun
et al (2006).
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2.8.5 Ferrita Granular

A ferrita granular pode também ser chamada de bainita granular e possui
muitas similaridades com a ferrita acicular, mas devido algumas singularidades
entrou para a categoria ferritica elaborada por Kraus & Thompson (1995). Esta
microestrutura forma-se no intervalo de temperatura de 400 a 600°C, mesmo
intervalo da ferrita acicular, mas com velocidade de resfriamento bem menor. A
microestrutura de uma maneira geral consiste de austenita retida ou constituinte M/A
na mesma estrutura e contorno de grao existente na austenita que precedia. Estas
microestruturas dispersas tém a forma de granulos e uma morfologia axial até certo
ponto de dificil interpretacdo quando analisada apenas por microscopia Optica, de
acordo com a figura 2.26. A figura 2.26 (A) mostra a Morfologia de um a¢o com
0,15%C que apresenta em sua microestrutura a ferrita granular (parte branca da
imagem). Pode-se notar que nas partes claras existem espécies de furos indicando
a existéncia de outros microconstituintes, segundo Bhadeshia (2001). A figura 2.26
(B) evidencia a ferrita granulométrica em um aco que contém 0,07%C, a parte mais
clara (branca) € a matrix ferritica enquanto os pontos pretos sdo microconstituintes
de segunda ordem conforme o trabalho recente de Hwang et al (2010).

A microscopia eletronica de varredura e de transmissao ajudam a interpretar a
microestrutura granular. A microscopia eletronica revela a existéncia de nédulos que
sdo morfologias diferentes das que foram apresentadas, A figura 2.27 mostra a
existéncia de particulas curtas e preferencialmente paralelas. A Microscopia
eletrdnica de transmissdo tem como principal caracteristica mostrar a matriz ferritica
formada com finos cristais de ferrita com alta densidade de discordancias,
separadas pelo baixo angulo dos contornos.
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Figura 2.26 — (A) Morfologia de um aco com 0,15%C. Fonte: Bhadeshia (2001). (B) Ferrita
granulométrica em um aco que contém 0,07%C. Fonte: Hwang et al (2010).
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Figura 2.27 - Microscopia eletrbnica de varredura mostrando a existéncia de particulas
paralelas. Fonte: Jun et al (2010).

Esta morfologia apesar de ser bastante diferente foi até agora pouco estudada,
em trabalhos mais recente como os desenvolvidos por Qiao et al (2009) que além de
mostrar imagens surpreendentes do ponto de vista da literatura até entdo, propde
também mecanismos para formacao da ferrita granular. As imagens da figura 2.28 ,
sao de ferrita granular observada por microscopia eletronica de varredura em um
aco com a seguinte composicao (0,3%C, 0,45%Mn, 3,1%Ni, 0,94%Cr). Conforme a
figura 2.28 (A) tem-se uma distribuicdo irregular das particulas de segunda fase e a
figura 2.28 (B) uma microestrutura mais organizadas e em maiores quantidades,
mostrando constituintes de pequenos didametros, mais alongados, evidenciando a
forma de um bastonete.

A) B)

Figura 2.28 - (A) Distribuicdo irregular das particulas de segunda fase. (B) as particulas
estdo mais organizadas e em maiores quantidades. Fonte: Qiao et al (2009).

Esse mecanismo, segundo Qiao et al (2009) pode ser dividido para duas partes
um para velocidades baixas de resfriamento (Figura 2.29) e velocidades de
resfriamento um pouco maiores que resultam na estrutura mostrada na figura 2.30.
O primeiro mecanismo, para velocidades baixas, supde-se que ao se austenitizar o
aco, o carbono existente na austenita consegue se difundir rapidamente o que
resulta em regibes de carbono pobre e regides ricas em carbono, esse efeito é
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devido ao tempo curto da austenitizagdo, quando a temperatura vai decrescendo e
chega a regido de formacdo bainitica a ferrita nucleia em regiées de carbono pobre e
cresce separadamente, com o carbono se difundindo para a austenita
remanescente. Com a ferrita crescendo, outros grdos de ferrita formados vao
crescendo e unindo-se e as areas de austenitas ricas em carbono que decrescem
formando verdadeiras ilhas de austenita retidas. A forma e dimenséo dessas ilhas de
austenita retida dependem diretamente da ferrita em volta e, portanto tende a ser
irregular. Na sequéncia do resfriamento com a temperatura diminuindo essas ilhas
de austenita ricas em carbono se decompde em ferrita, cementita e uma pequena
guantidade de austenita retida. Essa cementita € mencionada por Kremnev et al
(1997), em dos primeiros trabalhos a tentar esclarecer sobre a estrutura e
mecanismo de formacao da bainita granular e 0 mesmo afirma que essa cementita
tem o formato globular.

Figura 2.29 - Formacdo da bainita granular com velocidades baixas.. Fonte: Qiao et al
(2009).

A segunda parte do mecanismo considera velocidades um pouco superiores
ao primeiro caso. Esse mecanismo considera que a temperatura de transformacéao
vai causar o surgimento de ferrita no formato de ripas. A formacédo do mecanismo de
ripas € associada aos mecanismos de difusdo e cisalhamento, sendo 0 mecanismo
de difusdo mais explorado neste sentido. As ripas de ferrita crescem por elongacéo
e alargamento, aumentando tanto 0 comprimento como suas espessuras. Quando a
ferrita em ripa alarga, as regides adjacentes de austenita rica em carbono crescem
lentamente. Com as ferritas adjacentes em ripas se encontrado e unindo-se as
regides de austenita rica em carbono sdo encapsuladas e tornam-se ilhas
alongadas. Na sequéncia do resfriamento atingindo temperaturas mais baixas a
cementita comeca a precipitar a partir das ilhas de austenita ricas em carbono e
finalmente forma a estrutura granular, o mecanismo pode ser visualizado na figura
2.30.



29

Agonrs

Figura 2.30 - Mecanismo de formagé&o da bainita granular com velocidades de resfriamento
superiores ao primeiro mecanismo. Fonte: Qiao et al (2009).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Material do Tubo e Fabricacdo dos corpos de prova

O material utilizado neste trabalho foi retirado de tubos de aco API 5L X70,
com 10,8mm de espessura e diametro nominal de 20" (figura 3.1). Este tubo foi
doado pela Petrobras e é utilizado em Risers de plataformas maritimas de petrdleo.
A composicdo quimica da chapa utilizada no tubo foi fornecida pela Usiminas e €
apresentada na tabela 3.1.

Figura 3.1 - Figura 3.1- tubo API 5L X70 cedido pela Petrobras.

Tabela 3.1 - Composicdo Quimica do aco API 5LX70 em porcentagem de massa
(elementar) utilizada no tubo conforme o fabricante USIMINAS.

C Mn Cr Cul| Ni Si Nb Mo Al
0,03 [152]0,29]0,23]0,15[0,14 | 0,09 | 0,04 | 0,03 ] 0,01 | 0,01 | <0,01 | <0,01 | 0 | 0,36

Os tubos API X-70 Foram cortados na secdo longitudinal com o objetivo de
produzir amostras que foram utilizadas para 0s processos termomecanicos em
escala laboratorial. Para isto foi usado uma serra em fita modelo FRANHO 400,
figura 3.2 (A), a partir da qual foram obtidas 48 amostras com tamanho médio de
12x10,8 mm. Uma sec¢do do tubo e trés amostras obtidas desta seg¢do sé&o
mostradas na figura 3.3. Devido ao raio de curvatura do tubo as amostras nao
possuiam faces paralelas, o que levou a necessidade de ter algum processo de
fabricacdo que permitisse obtencdo de seccbes uniformes. Optou-se por fabricar
através da plaina, que conferiu certa planicidade as amostras, pois parte dos
experimentos utilizaram um laminador de escala laboratorial (Figura 3.4).
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Figura 3.2 - Serra usada para o corte de corpos de prova.

Figura 3.3 - Amostras oriundas dos cortes realizados nas chapas de aco APl X70 na direcéao
longitudinal.

A figura 3.4 mostra o laminador usado para 0s experimentos que utilizaram a
laminacdo. Para usar o processo de laminagdo nos tratamentos termomecanicos é
necessario que as superficies das amostras estavam com faces paralelas e
aproximadamente a mesma espessura em todo o corpo de prova.
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Figura 3.4 — laminador utilizado nos experimentos.

ApOs o processo de aplainamento as amostras continham ranhuras em suas
superficies além de faces ainda nédo paralelas. Para corrigir essas falhas e propiciar
tanto um acabamento superficial quanto medida de faces paralelas foi utilizado o
processo de fresamento. A fresadora utilizada foi do tipo vertical e com velocidade
de rotagéo de 80 RPM e avanco de 0,19mm/minuto. Estas condigbes de usinagem
foram aplicadas objetivando uma superficie com acabamento superficial sem
ranhura e obtencdo de paralelismo. As amostras ficaram apds o processo de
fresagem com dimensfes médias de 5,15 X 10,13 X 19 mm. As amostras foram
numeradas de acordo com a proximidade de suas medidas e selecionadas com
esse critério para os experimentos realizados (figura 3.5).

Figura 3.5 - Amostras apés o processo de fresamento e identificadas com numeracdes para
cada experimento. A selecdo foi feita mediante as medidas mais proximas e sendo
separadas por grupos.
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3.2 Rotas Termomecanicas dos Experimentos

Foram realizados 11 experimentos com rotas de aquecimento iguais mas com
trajetorias que envolveram em seus caminhos deformagdo, resfriamentos continuos
ou diferenciados. As amostras foram inicialmente aquecidas a 950°C por 15 minutos.
Foi usado um forno tipo mufla da marca QUIMIS modelo 318 M24 onde antes de
cada experimento foi deixado por 1 hora aquecido a 950°C para uniformizacéo da
temperatura. Para os banhos de chumbo foi utilizado um segundo forno, do mesmo
modelo citado acima, que continha chumbo em um reservatério para imersao das
amostras nos experimentos que contemplassem o banho para o tratamento
isotérmico. Um laminador em escala laboratorial também foi utilizado para promover
reducdes na espessura da amostra de apenas 10%, por limitagbes do equipamento.
Para auxiliar a compreensdo, as rotas foram definidas através da tabela 3.2 que
posteriormente serdo usadas no capitulo de resultados e discussao.

Tabela 3.2 - Rotas térmicas dos tratamentos usados nos experimentos.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos sendo logo em seguida resfriada em agua a
temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, em seguida deformada em um laminador de
10% e na seqiiéncia sendo resfriada em agua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, em seguida imersa no banho de chumbo a
450°C por 30 minutos e na seqliéncia sendo resfriada em agua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformagéo em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 450°C por 30 minutos e na
sequéncia sendo resfriada em 4gua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, em seguida imersa no banho de chumbo a
500°C por 30 minutos e na sequéncia sendo resfriada em agua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformacdo em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 500°C por 30 minutos e na
sequéncia sendo resfriada em dgua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, em seguida imersa no banho de chumbo a
550°C por 30 minutos e na sequéncia sendo resfriada em agua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformagdo em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 550°C por 30 minutos e na
sequéncia sendo resfriada em dgua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformag¢do em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 450°C por 15 segundos e na
seqgliéncia sendo resfriada em agua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformac¢éo em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 500°C por 15 segundos e na
sequéncia sendo resfriada em dgua a temperatura ambiente.

Austenitizacdo a 950°C por 15 minutos, seguida de uma deformacdo em um laminador
de 10%, posteriormente imersa no banho de chumbo a 550°C por 15 segundos e na
sequéncia sendo resfriada em dgua a temperatura ambiente.
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A figura 3.6 mostra o forno e o laminador utilizado em uma das rotas
utilizadas.

A) = B)

Figura 3.6 — (A) saida das amostras do forno a 950°C. (B) mostra a entrada (seta na cor
verde) da amostra aquecida no laminador bem como sua saida (seta em vermelho).

Para facilitar o entendimento das rotas térmicas a figura 3.7 propde o roteiro
utilizado em alguns dos experimentos mostrando claramente o aquecimento a
950 °C tanto o aquecimento quanto os banhos isotérmicos de chumbo sé&o
representados pela cor vermelha enquanto que o resfriamento em agua é
representado pelas cores em azul.

Temperatura
A
950°C durante 15 sequndos
\‘ 10% de deformacéao
g Banho de chumbo

550°C
500°C
450°C

4 v v

» Tempo
15 seg 30 min

Figura 3.7 - Diagramacéao de algumas rotas termomecanicas utilizadas mostrando os setores
de aquecimento, deformacéo, banhos de chumbo e resfriamento em agua.
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3.3 Preparac6es de amostras para microscopia optica e microscopia eletrénica de
varredura.

3.3.1 Microscopia optica

Apébs os experimentos realizados, 4 pequenos pedacos das amostras sujeitas
a cada uma das rotas foram retirados para metalografia. A metalografia visou em um
primeiro momento fornecer corpos de prova embutidos a frio para analise em
microscopio optico que devido a disponibilidade e a facilidade com que se obtém
resultados € um dos primeiros modos de caracterizar acos usualmente. As amostras
foram preparadas por metalografia tradicional com corte, embutimento a frio, lixas de
220, 400, 600 e 1000 mesh e posteriormente polimento com pasta diamantada de
1um e finalmente atacadas solucdo de nital a 5% por imersdo durante tempo médio
de 15 segundos. As amostras foram retiradas do meio dos corpos de provas
utilizados nos experimentos como mostra a figura 3.8.
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Figura 3.8 - Regido pontilhada em vermelho, regido esta que foram retiradas amostras para
microscopia éptica e microscopia eletrénica de varredura.

Foi realizada microscopia 6ptica em todas as rotas térmicas utilizadas e
também em amostras do material como recebido para caracterizacdo
microestrutural, quantificacdo e determinacdo do tamanho médio do grdo. O
equipamento utilizado para aquisicdo de imagens foi o Olympus BX51, com luz
polarizada que possibilitou uma avaliacdo preliminar do microconstituintes através
de seus relevos.

3.3.2 Microscopia eletrénica de varredura

As amostras de microscopia eletronica de varredura foram produzidas do
mesmo modo que para microscopia 6ptica com algumas diferenciagdes. O tempo
meédio de ataque em nital foi de 5 segundos e 0s corpos apos esse processo foram
desembutidos e limpos durante bom tempo com alcool para que ndo houvesse
nenhum tipo de mancha ou mesmo sujeira sendo secados por um secador do tipo
comercial. As amostras foram analisadas no microscoépio eletronico de varredura
,pertencente ao Departamento de Fisica da Universidade Federal de Pernambuco,
da marca JEOL JSM 5900 (Scanning Electron Microscope) foram realizados
aumentos de 3500 e 10000 vezes, figura 3.9.
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Figura 3.9 - Equipamento de microscopia eletrdnica de varredura.

3.4 Ensaios de Tracao

Os corpos de prova de todas as rotas térmicas e do material como recebido,
ao total de 3 amostras para cada condicao, foram ensaiados através da maquina de
tracdo servo-hidraulica equipada com célula de carga, da marca INSTRON modelo
8801. A capacidade de carga da maquina € de 100 KN, precisdo de 10 N, todos os
corpos de prova foram com velocidade de deformacé&o de 1mm/min, com software
de aquisicao de dados do proéprio fabricante. Os corpos de prova foram produzidos
apos os experimentos através do processo de fabricacdo aplainamento. Foram
usados corpos de prova fabricados mediante uso da proporcionalidade conforme a
norma ASTM A370. Como o objetivo foi avaliar o comportamento mecéanico as
amostras ficaram com as medidas em média apresentadas na figura 3.10.

26.5 mm
< >

Figura 3.10 - DimensBes médias do corpo de prova usadas para 0os ensaios de tracao.
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A figura 3.11 mostra os corpos de prova sendo ensaiados na maguina
INSTRON e sua fixacdo nas garras e a possivel regido de ruptura destacada em
vermelho na figura 3.11 (B).

.‘Avv
B
=
e
B
Pag

A) B)

Figura 3.11 - A) corpo de prova para o ensaio de tracao extraido de alguma rota térmica. B)
exibindo a regido de estrangulamento do corpo de prova ensaiado.

3.5 Coeficiente de encruamento

Os coeficientes de encruamento foram obtidos para as amostras submetidas
aos ensaios de tracdo. Apdés a plotagem do gréfico tensdo verdadeira versus
alongamento verdadeiro foram selecionados em média um conjunto de 40 pontos
dentro da regido plastica. Esta sele¢éo foi realizada para pontos que apresentavam
em média 15% do valor acima do limite de escoamento, evitando provaveis regides
de limite de escoamento descontinuo. As microestruturas, propriedades mecanicas e
coeficiente de encruamento foram correlacionados.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Microscopia Optica (Rotas com deformacéo no estagio intermediario)

Os resultados de microscopia Optica foram obtidos para escalas de aumento de
500 e 1000 vezes, a escala de aumento de 500 vezes forneceu imagens imprecisas
para visualizacdo e identificacdo dos microconstituintes, por esse motivo todas as
imagens serdo apresentadas com aumento de 1000 vezes. As imagens
microscopicas foram nomeadas de acordo com as rotas térmicas e escala de
aumento e sdo apresentas na figura 4.1. As amostras cujas rotas tiveram em seu
estagio intermediario o processo de laminacdo apresentam microestruturas e
evolucdes diversificadas.

As rota 2 (aquecida - laminada - Resfriada) e 4 (aquecida - laminada >
banho de chumbo a 450°C) possuem microconstituintes de dificil identificacao, ripas
finas amareladas em destaque na cor branca na figura 4.1(A) e ripas finas em
tonalidades brancas e verdes indicado por seta preta na figura 4.1(B) dao indicios de
estruturas aciculares semelhantes aos resultados obtidos por Kim et al (2008) e Xiao
et al (2006).

Apesar dessas morfologias possuirem formas que se assemelham a estruturas
aciculares, nesta escala de observacdo ndo é possivel distinguir claramente os
microconstituintes presentes na rotas 2 e 4. Esses microconstituintes aciculares das
amostras que realizaram as rotas 2 e 4 foram considerados de acordo com Kraus &
Thompson (1995), que trabalharam em condigbes termomecanicas semelhantes a
nossa, como Ferrita bainita ou ferrita granular.

A) Rota 2
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B) Rota 4

Figura 4.1 - Microscopias Opticas com aumento de 1000 vezes. A) Rota 2. B) Rota 4.

As imagens de microscopia Optica das rotas 6 (aquecida - laminada - banho
de chumbo a 500°C) e 8 (aquecida - laminada - banho de chumbo a 550°C)
conforme figura 4.2 (A) e 4.2(B) respectivamente, apresentaram em suas
morfologias as estruturas aciculares em menores quantidade que as rotas 2 (figura
4.1 (A)) e 4 (figura 4.1(B)), e também uma morfologia mais continua em baixo relevo
mostrada na regido destacada em verde cuja cor predominante € marrom, tendo
forte tendéncia as caracteristicas da ferrita poligonal (setas pretas). Segundo Furen
et al (2005) em temperaturas elevadas (500 a 650°C) por um longo periodo, acos
baixo carbono e microligados possuirdo uma tendéncia, devido as transformacdes
por difusdo, da ferrita massiva substituir a ferrita poligonal, ele descreve também a
influencia do molibdénio nessas transformacdes. O molibdénio segundo Furen et al
(2005) influencia o decréscimo das temperaturas da transformacao bainitica e com
seu aumento a transformacao da ferrita poligonal em ferrita massiva € restriginda.
Considerando-se o baixo teor de molibdénio do aco API 5L X70 e a escala de
observacéo, fica dificil ratificar os resultados de furen et al (2005) que trabalharam
com uma composicdo quimica diferente da nossa.

Pode-se relatar que a temperatura de 500°C exerce grande influencia no
tamanho da ferrita poligonal e isso podera afetar suas propriedades mecanicas, ja
que as regides em marrom estdo mais evidentes na rota 6 (figura 4.2 (A)) em
relacdo a rota 8 (figura 4.2(B)).
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D) Rota 8

Figura 4.2 - Microscopias Opticas com aumento de 1000 vezes. A) Rota 6. B) Rota 8.

4.2 Microscopia Optica (Rotas sem deformac&o no estagio intermediario)

As imagens de microscopia Optica para as amostras cujas rotas nao sofreram
em seu estagio intermediario o processo de laminacéo (10%) sédo apresentadas e
discutidas a seguir (Figuras 4.3 (A) e (B)). A figura 4.3 (A), rota 5 (aquecida - banho
de chumbo a 500°C), mostra evidéncias claras de ferrita poligonal em alto relevo e
em guantidades bastante significativas conforme visualizadas em destaque na cor
amarelo escuro, o que poderd influenciar suas propriedades mecéanicas de tracao.

Ja a figura 4.3 (B), rota 7 (aquecida - banho de chumbo a 550°C), as ferritas
poligonais destacadas em vermelho, ndo se apresentam de forma tdo clara quanto
as amostras submetidas a rota 5, além disso, as fases claras, ripas brancas com
formato aleatorio, possuem indicios de microconstituintes aciculares ou granulares.
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A formacdo da ferrita poligonal nas rotas 5, 6, 7 e 8 pode ser atribuida a
presenca do elemento quimico manganés que prolonga o tempo de incubacdo da
ferrita poligonal, de acordo com Zhao et al (2003). Como as rotas de tratamentos
contemplaram um tempo de 30 minutos mesmo se tratando de um tratamento
isotérmico esse tempo foi suficientemente alto para promover a transformacao de
estruturas aciculares (bainiticas) ou Granulares em ferrita poligonal.

B) Rota 7

Figura 4.3 - Microscopias 6pticas com aumento de 1000 vezes. A) Rota 5. B) Rota 7.

Analisando alguns aspectos em relacdo as amostras cujas rotas passaram por
um processo de laminacao e as que ndo possuiram esse estagio intermediario foram
0 aparecimento de microconstituintes semelhantes, ou seja, o efeito da laminacao
nos microconstituintes alteram a fracdo volumétrica dos microconstituintes mas nao
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altera as morfologias apresentadas em rotas similares, que tenham ou ndo o
processo de laminacdo. De acordo com Jun et al (2006) a deformacédo na laminacéo
altera a linha Arl, linha esta responsavel pela nucleacdo de novos graos de ferrita
gue passaram por deformacdes, aumentando-a e aumentando conseqientemente a
temperatura de formacéo da ferrita poligonal. Por isso pode-se atribuir as amostras
que sofreram laminac&o, a fragdo volumeétrica de ferrita poligonal aparentemente em
menor quantidade e enquanto nas amostras que nao sofreram laminacéao,
principalmente as que utilizaram a Rota 5, existe uma quantidade apreciavel de
ferrita poligonal.

As rotas de tratamento 9,10 e 11 apresentaram-se semelhantes a todas as
rotas anteriormente descritas.

4.3 Microscopia Eletronica de Varredura

As imagens de microscopia eletrbnica sdo apresentadas com aumentos de
3500, 7000 e 10000 vezes o gque facilita bastante a visualizagcdo microestrutural e
também os contornos de grdos. Nesse caso a Vvisualizacdo dos contornos
possibilitou avaliar se o tamanho de grao foi reduzido, ou seja, refinado. As imagens
que fazem parte da figura 4.4 e 4.5 sdo das amostras que utilizaram as rotas 1 e 2
respectivamente, figura 4.6 a rota 3 e figura 4.7 as rotas 9, 10 e 11. Foram
escolhidas, pois apresentaram as melhores propriedades mecanicas de resisténcia a
tracdo que ainda sera discutido no tépico 4.3. As imagens das amostras que
sofreram as rotas 1 e 3 sdo as Unicas entre as imagens de MEV apresentadas que
nao sofreram laminagdo no estagio intermediario. A figura 4.4 (rota 1), figura 4.5
(rota 2) e figura 4.6 (rota 3) indicam através de cores as morfologias de acordo com
a classificacdo microestrutural mostrada na tabela 2.4. As setas em preto indicam a
presenca de Ferrita acicular, setas em azul de Ferrita granular, seta em verde a
ferrita poligonal, setas em vermelho de austenita retida e seta em laranja o
constituinte M/A.

De acordo com a figura 4.4 (A) as amostras submetidas a rota 1 possuem
algumas fases caracteristicas da ferrita acicular, em pequenas quantidades
destacadas por setas na cor preta e em alguns pontos a austenita retida, em
vermelho, entre o grdos. A ma definicdo dos contornos de grdo, nas amostras que
foram submetidas a rota 1 (aquecida—> resfriada em agua) podem ser atribuida a
auséncia de deformacéo.

Devido a rota ter uma velocidade de resfriamento bem maior que as outras, ja
que saiu do forno a 950°C e logo foi resfriada em agua a temperatura ambiente era
de se esperar a formacao do constituinte acicular, Rodrigues et al (2000).
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B) Rota 1

Figura 4.4 - A) Rota 1 (aumento de 3500 vezes). B) Rota 1 (aumento de 7000 vezes).

As amostras da Rota 2 apresentaram a fase granular (seta em azul) e austenita
retida (seta em vermelho), os granulos dentro do grédo sao muito finos e em grande
guantidade conforme destacado em azul na figura 4.5(B). A figura 4.5 (A) destaca-se
pela existéncia de uma ferrita poligonal, seta verde, que provavelmente estaria
iniciando sua transformacao em ferrita granular, esta afirmacgéo é devido a existéncia
de pequenos granulos que sao perceptiveis, ao que parece ndo atingiram o tempo
necessario para o crescimento apenas nucleando. Ainda na figura 4.5 (A) alguns
constituintes aciculares, em destague na cor amarela, sdo formados nos contornos
de grao.
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B) Rota 2

Figura 4.5 - A) Rota 2 aumento de 3500 vezes. B) Rota 2 aumento de 10000 vezes.

A figura 4.5 (B), 10000 vezes de aumento, revela claramente os granulos da
ferrita granular em azul, semelhante ao encontrado por Qiao et al (2009), a austenita
retida em destaque por setas vermelhas. A medida dos grdos de austenita retida
estd em torno de 1,5um - 2,5um, obtida através do método do intercepto, e possui
um formato de losango que se mantém diferindo apenas no tamanho.

As imagens obtidas de amostras nas quais se realizaram a Rota 3 revelam a
existéncia do microconstituinte granular, exibindo algumas regifes de diferenciacao
no tocante a quantidade de granulos por grdo. De acordo com a figura 4.6 (A) fica
clara a existéncia de grédos com alta quantidade de granulos contornados em azul e
grdos com baixa quantidade de granulos em destaque com setas laranja que
possuem morfologia similar ao microconstituinte M/A, entretanto apenas podera ser
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comprovado mediante técnicas de caracterizacdo como microscopia eletrénica de
transmisséo.

Analisando a figura 4.6 (A) nota-se a auséncia de austenita retida, que de
acordo com Saler & Priestner (2001) aumenta a ductilidade e capacidade de
encruamento dos acos, mas comprovado apenas para acos dual-phase. A auséncia
da austenita retida pode ser atribuida ao longo tempo de banho de chumbo cerca de
30 minutos a temperatura de 450°C, sendo este tempo suficiente para nucleacéo e
crescimento da ferrita granular suprimindo a existéncia da austenita retida ja que a
mesma nas figuras 4.4(A), 4.4(B), 4.5(A) e 4.5(D) apresenta-se quase sempre entre
4 contornos de grdo formando caracteristicas geometricamente semelhante a um
losango. Em relacdo a densidade de granulos, as regides com maiores quantidade
de granulos podem ter se formado primeiro devido ao resfriamento que h& na saida
do laminador devido ao ar circundante e posteriormente as regiées com quantidades
menores tenham se formado apos o tratamento isotérmico, conforme Kremnev et al
(1998).

O diametro médio dos granulos nas regiées de maior quantidade foi estimado
em torno de 0,2um.

A) Rota 3
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B) Rota 3

Figura 4.6 - A) Rota 3 aumento de 3500 vezes. B) Rota 3 aumento de 10000 vezes.

A figura 4.7 (A) mostra os resultados obtidos para as amostras que sofreram
os tratamentos propostos através da rota 9 (aquecida—> laminada - banho de
chumbo a 450 °C por 15 segundos). As setas verdes mostram um grao ferritico no
interior do qual se observam microconstituintes que lembram granulos em formacao.

O tempo de 15 segundos em banho de chumbo a 450°C néo foi o suficiente
para o crescimento destes granulos (ferrita granular) contrariamente ao que ocorreu
com 30 minutos (Rota 3) conforme visualizado na figura 4.6 (A). A presenca de
austenita retida em destaque com setas vermelhas e o constituinte M/A setas
brancas também sé&o indicados na figura 4.7 (B). As amostras revelam claramente a
presenca de ferrita poligonal em grande quantidade e também uma quantidade
apreciavel de austenita retida. Os grdos tém uma medida entre 5-10um. Existe
claramente em alguns setores a presenca de um microconstituinte granular
sutiimente sitiado nos grdos. O banho curto isotérmico por cerca de 15 segundos
propiciou a formacédo da ferrita poligonal j& que a mesma deve ter se formado em
temperaturas entre 550-600°C, conforme Furen et al (2005).
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B) Rota 9

Figura 4.7 - A) Rota 9 aumento de 3500 vezes. B) rota 9 aumento de 10000 vezes.

A figura 4.8 apresenta amostras que sofreram tratamentos através da Rota 10
(aquecida - laminada - banho de chumbo a 500°C por 15 segundos) evidencia
que a temperatura de 500°C ja faz diferenca nas transformacdes no interior do gréo.
A figura 4.8 (A) evidencia a existéncia de granulos com diametros bem maiores que
os mostrados na figura 4.7(B). A presenca da ferrita poligonal indicada por setas
verdes é marcante e da austenita retida em destaque com setas vermelhas também.
Os granulos nesta condicdo, figura 4.8(A) jA sdo mais vistos que na Rota 9
mostrando que a esta temperatura o crescimento destes granulos é favorecida, os
granulos possuem a esta temperatura diametros um pouco maiores. A quantidade
de possiveis constituintes M/A conforme a figura 4.8 (B), indicado por setas brancas,
também foi favorecida quando comparado com a figura 4.7(B).
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B) Rota 10

Figura 4.8 - A) Rota 10 aumento de 3500 vezes. B) Rota 10 aumento de 10000 vezes.

Para amostras em que foi realizada a rota 11 (aquecida - laminada-> banho
de chumbo a 550°C por 15 segundos) mostram por meio da figura 4.9 (A) os
microconstituintes um pouco maiores que a temperatura de 500°C e austenita retida
indicada por setas em vermelho em quantidades maiores quando comparado as
figuras 4.7 (A) e 4.8 (A). Os granulos presentes na rota 11 sdo bem mais
perceptiveis que na temperatura de banho de 450 e 500°C, rotas 9 e 10
respectivamente. Os constituintes em branco mostradas por setas brancas em
diversas figuras, principalmente nas 4.6 (B), 4.8.(B) e 4.9 (B) possuem as
caracteristicas de constituinte M/A, segundo trabalhos como Qiao et al (2009) e
Shanmungam et al (2007), mas que pode ser em alguns casos confundido com o
constituinte eutectoide. Devido a quantidade de 0,03% de carbono em massa a
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presenca de perlita ndo foi discutida, ja que quantidades em massa ultrabaixas de
carbono inibem a formagéao de perlita.

B) Rota 11

Figura 4.9 - A) Rota 11 aumento de 3500 vezes. B) Rota 11 aumento de 10000 vezes.

Elementos como o niquel e molibdénio sdo muito importantes, pois promovem
o efeito de estabilizacdo do efeito de superresfriamento da austenita na temperatura
de transformacao da perlita permitindo assim a ndo formacao da perlita. O elemento
silicio tem uma forte contribuicdo para o refino de subgrédos ferriticos, aceleracao da
formacdo de ferrita poligonal e do constituinte M/A. Em relagdo ao refino de gréo
pode-se notar que a rota 2 foi a que possui 0 menor tamanho de gréo. A existéncia
da laminacédo cuja deformagéo certamente propiciou a nucleagdo de sitios de novos
graos ferriticos. O elemento silicio em nossos resultados parece nao ter tanta
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influencia, considerando-se que em uma rota similar, mas sem deformacao, os gréos
sdo aparentemente maiores (Rota 3). Portanto, a deformacédo é o agente fisico que
refina os graos.

Em trabalhos recentes, Cai et al (2009), o efeito do silicio € estudado a partir de
rotas térmicas com e sem deformacédo adicionalmente a tratamentos isotérmicos e
com a variacdo da composicdo em massa do silicio, mostrando de fato que esse
elemento influencia a formacé&o da ferrita poligonal e refino de gréo, apesar do efeito
gque 0 mesmo possui em contribuir para estabilizagdo da austenita, conforme
proposto através de Abdala et al (2006). Entretanto as amostras foram retiradas de
tubos do mesmo material e com composi¢cdes similares podendo diferir em
pequenas quantidades que certamente ndo sao muito diferentes devido ao controle
de qualidade na aciaria ndo h4 como fazer qualquer comparativo em relacdo aos
efeitos microestruturais causados pelo silicio.

Em relacdo ao constituinte M/A, para afirmar a sua formagdo seriam
necessarias imagens de microscopia eletrbnica de transmissédo. Entretanto ha
indicios através de alguns estudos, Mazankova & Mazanec (1998), que morfologias
granulares estdo associadas a sua formacéo, principalmente quando o resfriamento
€ continuo, o que levaria a hipétese que nas amostras submetidas as rotas 2 e 3
existe a formacéo deste constituinte. Outro indicativo de sua formacao, é sua forte
influéncia sobre as propriedades mecanicas que serdo evidenciados quando 0s
resultados de tracdo forem discutidos.

4.4 Ensaios de Tracéo

O material na condicdo como recebido foi ensaiado para avaliagdo de suas
propriedades em relacdo a norma API 5L OCT. Os gréficos de tensédo versus
deformagéo séo exibidos na figura 4.10. As curvas apresentadas na figura 4.10 e
4.11 sdo curvas de engenharia, nas quais considera-se que durante todo o ensaio
para cada amostra a area de secdo constante, os resultados exibem as médias das
curvas para o lote de 3 amostras referente a cada rota térmica. Para facilitar o
entendimento do comportamento da curva tensdo x deformagdo, as mesmas sao
exibidas sem as barras de erros mas os valores do limite de escoamento, limite de
resistencia, alongamento e tenacidade sao apresentados com O0S respectivos
desvios-padrédo na tabela 4.1. A figura 4.10, exibe o grafico tensdo x alongamento
para a condicdo do material como recebido. Objetivo foi avaliar o limite de
escoamento, limite de resisténcia e deformacao em relacdo a norma API 5L OCT.

A partir do gréfico exibido na figura 4.10, foram extraidas as seguintes
propriedades: limite de escoamento para alongamento de 0,2% igual a 315,81MPa

(Ogo2) € o desvio padréo, ACgp, = + 23,19 MPa. Limite de escoamento para
alongamento de 0,5% de deformacao também foi determinado. A norma API 5L OCT
apresenta este valor como referencia para o limite de escoamento, e apresentou
valor igual a 350,54 e desvio-padrdo ACgys = £ 18,19 MPa. O limite de resisténcia

apresentou o valor de 574,11MPa e desvio padrao, AGy = + 19,05 MPa.
Alongamento percentual médio de 23,76% e o desvio padréo, Ae = + 0,19%, além de
uma tenacidade estatica média de 121,73 MJ/m?, calculada como a &rea abaixo da
curva tensdo versus deformacdo. Comparando os valores da amostra como
recebido em relacdo a norma APl 5L OCT tem-se que os valores ndo atendem a
norma (Ogos = 485MPa e oy = 570MPa).
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Figura 4.10 - Grafico com o comportamento médio da amostra como recebido.

O processo de usinagem empregado para fabricagdo dos corpos de prova,
aplainamento, conferiu ranhuras e uma superficie ndo isenta de rugosidades o que
acarreta o surgimento de concentradores de tensdes e assim discrepancia nos
resultados, principalmente na tensdo de escoamento. Sabe-se através de normas
bastante conhecidas para os ensaios mecanicos de metais, entre elas ASTM 370,
gue amostras para ensaios de tracdo devem ser realizados com as superficies
isentas de riscos, falhas e fabricadas com a menor rugosidade superficial possivel.

Como todos os corpos de prova foram fabricados utilizando o mesmo
processo, o erro da usinagem foi propagado a todos. Como o objetivo neste trabalho
em relacdo as propriedades mecanicas é a comparacdo entre as diferentes rotas
termomecanicas.

A figura 4.11 apresenta os graficos para as 11 rotas térmicas realizadas
evidenciando o comportamento mecéanico a tracdo das amostras para cada rota. O
comportamento mecanico entre as rotas mostram-se diferentes, podendo ser mais
bem compreendido com auxilio da tabela 4.1 onde diversas propriedades sao
organizadas com valores médios e respectivos desvios-padrao. As figuras 4.11(A) e
4.11(B) apresentam comportamento semelhante, ndo apresentando a regido de
comportamento tipico do limite de escoamento descontinuo, exibida em detalhe
atraves de setas em vermelho nas figuras 4.11(C), 4.11(D), 4.11(E), 4.11(F), 4.11(G)
e 4.11(H) referentes as amostras que foram submetidas as rotas 3, 4, 5, 6, 7 e 8
respectivamente. O comportamento do limite de escoamento descontinuo é mais
intenso na figura 4.11(C), 4.11(E) e 4.11(F).
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11.



54

A tabela 4.1 mostra que a melhor condicdo em relacdo as propriedades
mecanicas das amostras tratadas termicamente em comparagdo com a condicdo do
material como recebido (CR), entre as 11 rotas, foi alcancada através das amostras
que foram submetidas a rota 2 (aquecidas - laminadas > resfriadas em &agua),
superando o limite de escoamento em aproximadamente em 20 MPa, e
ultrapassando o limite de resisténcia em 109,35 MPa representando assim um
aumento percentual de 19,04%.

Comparando o limite de resisténcia obtido através das rotas, apenas a rota 1 e
2 atingiram valores superiores a condicdo como recebido. O alongamento exibe
diversos valores, entre eles o referente as amostras que sofreram tratamentos
utilizando a rota 3, atingindo um valor percentual de 42,35%. A tenacidade estatica
para a rota 3 alcancou o valor de 199,85 MJ/m?, superando os valores do corpo de
prova ensaiado como recebido em torno de 78,12 MJ/m>.

Tabela 4.1 - Resultados das propriedades mecénicas obtidas através do ensaio de tracao.
CR = Material como recebido.
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(MPa)

AO'U
o: (MPa) oy (MPa)
Limite de (MFa) € (%)

Limite de . : =
Desvio S Desvio | Deformacéao
Escoamento = Resisténcia =
padrao padrao

Ag (%)
Desvio
padrao

Tenacidade
(MJ/m?)

315,81 574,11 23,76 121,73
240,71 - 582,05 oo 29,85 - 144,48
33587 36,38 68346 7241 23,06 2,84 137,93
281,87 - 533,91 oo 42,35 e 199,85
266,46 4,81 48882 19,88 24,49 072 105,18
<Y 1. — 446,60  --eoe 33,62 - 125,52
260,90 10,89 43323 3675 31,93 1,05 12048
24214 o 487,83 - 36,20 - 152,35
230,69 25,13 458,31 16,81 29,77 1,23 119,04
2876 1399 547,83 2230 29,88 2,65 14542
201,87 462 52882 105 28,80 1,00 13348
30417 16,87 54545 16,40 28,77 239 139,32

Os baixos valores do limite de escoamento apresentados para amostras
tratadas termomecanicamente, com exce¢cao das amostras que utilizaram a rota 2,
em relacdo ao material como recebido, justificam-se pela recristalizacdo produzida
pelo ciclo de austenitizacdo. Durante a fabricacdo dos tubos pelo processo UOE, o
encruamento produzido pela deformagéo plastica aproxima os valores do limite de
escoamento e limite de resisténcia. O tempo de 15 minutos durante a austenitizacao
foi o suficiente para que houvesse nucleagdo e crescimento de novos grdos sem
deformacéo plastica acumulada.

A figura 4.12 faz um comparativo entre o limite de resisténcia e escoamento
em relacdo a todas as rotas incluindo o material na condicdo de recebido (CR).
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Evidenciando que as amostras sujeitas a rota 2 possuem valores de propriedades
destacadas em relagéo as outras rotas realizadas.
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Figura 4.12 - Comparativo entre as tensdes elasticas e Ultimas de todas as rotas mais o
material na condic&o de recebido.

A comparacdo entre as diversas deformacfes alcancadas mediante as 11
rotas mais a condicdo como recebido (CR) pode ser visualizado com a figura 4.13.
Conforme a figura 4.13, observa-se que apenas amostras da rota 2 néao
ultrapassaram o valor de alongamento da amostra como recebido mas é importante
perceber que os valores sdo praticamente idénticos quando considera-se 0 desvio
padréao. A rota 3 surge como ponto em destaque na figura 4.13, exibindo desta forma
a melhor condicdo para alongamento. Esse alto valor de alongamento pode ser
justificado através da formacao isotérmica da ferrita granular. O Banho em chumbo
por 30 minutos decresceu a densidade de discordancias mas para a comprovacgao
seriam necessarias medidas de microscopia de transmissao.
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A fim de avaliar a rotas que sofreram tratamentos em banho de chumbo (450,
500 e 550°C) em tempos distintos (15 segundos e 30 minutos) os graficos mostrados
a partir das figuras 4.14(A) e 4.14(B), trazem uma diferenca entre os limites de
escoamento e limite de resisténcia para tempos de banho diferentes, Pontos em
Vermelho representam banho isotérmico de 15 segundos enquanto que pontos em
preto representam banho isotérmico de 30 minutos. Propriedades de limite de
escoamento e limite de resisténcia para o tratamento a banho de chumbo por 15
segundos praticamente se mantiveram constantes.
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Figura 4.14 - A) limite de escoamento versus tratamento isotérmico. B) limite de resisténcia
versus tratamento isotérmico.

Rota 2

De acordo com a tabela 4.1, das amostras que foram submetidas a diversas
rotas as que apresentaram as melhores propriedades mecéanicas foram as que
passaram pela rota 2. A microestrutura apresentada referente as amostras que
passaram através da rota 2 (aquecida - laminada - resfriada em agua) contida no
topico 4.2, figura 4.5(A), apresentou as fases de ferrita acicular em pequenas
guantidades e ferrita granular em grandes quantidades que permitiram atingir
valores de limite de resisténcia elevados. Em trabalhos recentes, como Ghosh et al
(2003), alcancaram valores bastante significativos com a presenca de 91% de ferrita
granular. O tamanho de gréo revelou-se outro fator que contribuiu para a elevacao
tanto do limite de escoamento e de resisténcia, pois quanto menor o tamanho de
grao, de acordo com a equacao 2.1, Hall-Petch, maior a resisténcia mecanica. O
tamanho dos graos de acordo com a figura 4.5(A) possui valores de 4 a 5um, gréos
esses refinados que em comparacdo com outras rotas sdo menores. Para efeito de
comparacao, a rota 11 possui um tamanho de gréo de cerca de 7,5-10um.

Outra caracteristica de tamanhos pequenos de grdo é o numero maior de
contornos que fara parte da microestrutura, permitindo assim uma maior quantidade
de orientagcOes cristalograficas diferentes. Uma maior quantidade de contornos de
gréos restringe ainda mais a locomogéo das discordancias por funcionarem como
barreiras. Conforme Kraus & Thompson (1995), a ferrita granular é um
microconstituinte que possui um elevado numero de discordancias, a quantidade
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enorme de discordancias na ferrita granular pode ser gerada a partir da deformacéao
da rede cristalina durante a transformag&o que forma o microconstituinte, conforme
Ghosh et al (2003).

A alta densidade de discordancias afeta tanto a regido elastica e plastica da
curva tensdo deformacéo. A regido elastica depende do empilhamento nos planos
preferenciais e da locomoc¢édo das discordancias. A regido plastica por sua vez
depende da multiplicacdo, que afeta a deformacdo plastica do material,
concentrando-se nos contornos e aumentando assim os valores de tensao atingidos.
Todos esses fatores em conjunto citados acima contribuiram para os valores de
limite de escoamento e resisténcia conseguidos através dos tratamentos realizados
a partir da rota 2.

Ha ainda a se considerar a possibilidade de formacgéo de carbetos como o de
nidbio por exemplo. Embora estes finos precipitados ndo tenham sido observados
em nosso trabalho devido a escala de observacdo, os carbonetos de niébio sdo
formados em quantidades altas quando resfriados continuamente, mas com
velocidades baixas, conforme Jun et al (2003), esses carbonetos de nidbio
funcionam como blogueadores do movimento de discordancias. O titanio também
forma carbonetos em menores quantidades, mas com estruturas muito finas, Show
et al (2010), que impedem o movimento de discordancias.

O elemento cobre influencia o limite de escoamento e limite de resisténcia
principalmente em quantidades superiores a 0,25% em massa, segundo Hwang et al
(2009). De acordo com a tabela 3.1, a composicdo de cobre em massa para o
presente estudo foi de 0,23%, o que pode ter formado precipitados de ¢-Cu que
funcionam como barreiras para discordancias. O baixo alongamento e a alta
resisténcia produzida para esta condicdo nos levam a supor a existéncia destes
finos precipitados. Para confirmar a existéncia desses finos precipitados e
carbonetos de titanio, vanadio e nidbio sdo necessérios a realizacdo de microscopia
eletrdnica de transmissdo. Devido a auséncia de nitrogénio na composi¢ao quimica,
conforme a tabela 3.1, a formacao de carbonitretos ndo pode ser mencionada.

Rota 3

A rota 3 apresentou o0 microconstituinte ferrita granular, conforme exibido na
figura 4.4(A) e 4.4(B). Apesar deste microconstituinte ser idéntico ao encontrado na
rota 2 e possuir tamanho de gréo similar, pode-se concluir que houve forte influencia
da quantidade de granulos e do tempo de banho isotérmico ao qual foi submetida a
rota. A temperatura de banho 450°C durante 30 minutos pode ter favorecido o
processo difusional do carbono existente na cementita dos granulos, o que acarretou
em graos com baixa quantidade de granulos e assim graos de ferrita granular com
baixa densidade de discordancias o que provavelmente influenciou os valores de
limite de escoamento e ultima.

Rota3,5e7

No comparativo entre os valores encontrados na tabela 4.1 para as rotas que
sofreram banho de chumbo por 30 minutos e ndo sofreram deformacao advinda da
laminacéo (rotas 3, 5 e 7), a rota 3 foi a que obteve melhores resultados em relacao
a limite de resisténcia e alongamento percentual (533,91 MPa e 42,35%). Esses
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resultados podem ser correlacionados com a densidade de discordancias e com a
possivel presenca do constituinte M/A co-existindo com os granulos na matriz
ferritica. Analisando as rota 5 e 7, pode-se ver através das figuras 4.2(A) e 4.2(B)
gue apresentaram, em destaque, a presenca de ferrita poligonal. A ferrita poligonal
€ uma fase que, segundo Krauss & Thompson (1995), apresenta baixa densidade de
discordancias o que faz as propriedades mecéanicas decrescerem. A0 mesmo tempo
a rota 5 apresenta uma limite de escoamento maior que a rota 7 (304,24 MPA e
242,14MPa) e um alongamento menor (33,32% e 36,20), comparando as imagens
de microscopias Opticas na figura 4.2(A) e 4.2(B) nota-se a quantidade de ferrita
poligonal mais acentuada na figura 4.2(A); o que pode ter influenciando a limite de
escoamento, ja que a ferrita poligonal ndo apresenta subestruturas e baixos niveis
de discordancias. Devido a auséncia das imagens de microscopias eletrbnicas de
varredura para as rotas 5 e 7 , torna-se impossivel a quantificacdo deste
microconstituinte para melhor avaliagdo de sua eficacia.

Rotas 4,6 e 8

As amostras submetidas as rotas 4, 6 e 8, rotas estas cujas amostras
sofreram laminacdo antes de ir ao banho de chumbo de chumbo por 30 minutos,
apresentaram semelhantes comportamentos em relacdo ao limite de escoamento e
limite de resistencia; considerando-se aqui a dispersao de valores (desvio padréo)
para cada rota. As amostras que realizaram a rota 4 (aguecimento - laminagao -
banho de chumbo a 450°C por 30 minutos) apresentaram valores levemente
superiores as amostras que passaram pelas rotas 6 (laminada - banho de chumbo
a 500°C/30 min) e 8 (laminada - banho de chumbo a 550°C/30 min). Esta pequena
diferenga pode ser justificada por uma aparente maior fragdo volumétrica da ferrita
granular (granulos menores) sendo necessarias medidas quantitativas desta fase.

Rotas 9, 10 e 11

Os resultados das rotas 9, 10 e 11 sdo bastante similares, possuindo a rota 11
o maior valor de limite de escoamento 304,17 MPa e a rota 9 o valor mais alto para o
limite de resisténcia. Nas amostras submetidas a este conjunto de rotas, a fase
presente em maior quantidade foi a ferrita poligonal, como mostrada nas figuras
4.7(A), 4.8(A) e 4.9(A). O tamanho de grao em torno de 10um é o mesmo para todas
essas rotas. Analisando a evolucao das figuras 4.7(A), 4.8(A) e 4.9(A) nota-se a
presenca do possivel constituinte M/A em maiores quantidades conforme o aumento
da temperatura do banho isotérmico sendo mais aparente na figura 4.9(B) para o
banho a 550°C. Como discutido anteriormente, o constituinte M/A confere
propriedades de maior rigidez a fase matriz ferritica por ser mais duro devido a
presenca da fase martensita no constituinte. A partir das imagens obtidas para as
amostras em que foram realizadas as rotas 9, 10 e 11 pode-se concluir que os
granulos da fase ferrita granular ainda estdo em formacgéo. O tempo de 15 segundos
nao foi suficiente para a completa transformagao. Nestes resultados observam-se as
maiores quantidades na faixa de temperatura da ordem de 550°C. Resultados
semelhantes foram obtidos por Jun et al (2006) e Hwang et al (2009), que
mostraram que o teor deste microconstituinte diminui com o decréscimo da
temperatura sendo necessario tempos superiores a 15 segundos.
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4.5 Coeficiente de Encruamento

Conforme observado na figura 4.11 algumas rotas apresentaram um
comportamento descontinuo do limite de escoamento, figuras 4.11 (C), 4.11(D),
4.11(E), 4.11(F), 4.11(G) e 4.11(H). Essa descontinuidade € uma flutuacéo do limite
de escoamento na regido de transicdo do regime eléstico para o plastico e possui
ligacdo direta com a teoria de discordancias. Em artigos recentes, Yan et al (2009),
Movahed et al (2009) e Antoine et al (2005) tem utilizado o coeficiente de
encruamento para avaliar a mudanca do comportamento da tensdo com 0s
microconstituintes e conjuntamente avaliar a presenca ou nao de carbonetos de
elementos microligados em acos através das transformacdes de fase.

Logaritimizando o grafico que correlaciona a tensdo verdadeira com a
deformacédo verdadeira, equacéo 2.2, foram construidos 11 gréficos para cada uma
das 11 rotas e para o material como recebido, gréafico log (o, ) versus log (¢, ),

exibidos na figura 4.15 e 4.16 com a finalidade de correlacionar os diferentes
coeficientes angulares, coeficiente de encruamento, com 0S respectivos
microconstituintes e as propriedades mecanicas.

A partir dos gréficos obtidos nas figura 4.15 e 4.16, os valores do coeficiente de
encruamento para regiao plastica foram calculados através do coeficiente angular da
reta para cada rota. A tabela 4.2 foi construida para comparacao dos valores dos
coeficientes com as rotas associadas. Ao analisar a tabela 4.2, o material como
recebido (CR) apresentou o menor valor de coeficiente de encruamento (0,191) este
baixo valor pode ser atribuido ao processo de conformacao plastica para producéo
do tubo, processo UOE, que proporcionou 0 encruamento das chapas do aco API
X70 apos a producao dos tubos.
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Figura 4.15 - A) Material como Recebido (CR). B) Rota 1. C) Rota 2. D) Rota 3

As amostras que sofreram o tratamento térmico através da rota 1 (aquecida »>
resfriada em adgua) obtiveram a maior taxa de resfriamento entre todas as rotas,
apesar da microscopia eletrénica de varredura (Figura 4.5(A) e 4.5(B)) nao exibir de
forma clara qual fase predominante, o valor do coeficiente de encruamento
pertencente a esta rota foi 0 mais alto. Possivelmente a rota 1 apresentou ferrita
acicular pois foi submetida a maior taxa de resfriamento.

As amostras submetidas a rota 2 (aquecida - laminada - resfriada em agua)
foram as que obtiveram o valor mais baixo para o coeficiente de encruamento,
0,217. Conforme Yan et al (2009), microconstituintes diferentes possuem valores de
coeficientes de encruamento que podem caracterizar a fase existente apdés um
tratamento termomecanico. As amostras submetidas a rota 2 possuiram um
verdadeiro mistura microestrutural (Ferrita acicular, Ferrita granular, Austenita
Retida) o que afetou diretamente suas propriedade de limite de escoamento e limite
de resistencia justificando o valor encontrado o menor dentre todas as rotas e
caracterizando de maneira Unica as fases presentes.

As amostras que foram tratadas termicamente através da rota 3 (aquecida >
banho de chumbo a 450°C/30 min) possuiram um valor bem caracteristico de 0,254
para o coeficiente N, o que pode ser associado a fase ferrita granular de alta e baixa
guantidade de granulos.

Os valores intermediarios das amostras que utilizaram as rotas 4, 5 e 6, figura
4.16, possibilitam atribuir um microconstituinte idéntico para essas rotas
diferenciando-se na fracdo volumétrica das fases presentes. Para as condi¢cOes de
caracterizagdo empregadas nao foi possivel quantificar separadamente estes
constituintes.



2,75
2,74 4
Equation y=a+bx
Adj. R-Square  0,99942
2,73 Value | Standard Error
F Intercept 2,95403 6,70021E-4
F Slope 0,23387 6,60917E-4
2,724
€
2 2714
2,70
2,69 4
2,68 T T T T T T
1,15 -1,10 1,05 -1,00 0,95 -0,90
log (g,)
2,70 4
2,69 Rota 6
Equation y=a+b'x
Adj. R-Square 0,99897
2,68 4 Vale  Standard Error
G Intercept 2,8907 7.73228E-4
G Slope 0,22786 7,82529E-4
2,674
G
= 2,66 -
[=2
o
2,65 4
2,64 4
2,634
2,62 T T T T T T T
1,15 -1,10 -1,05 -1,00 0,95 -0,90 0,85
log (s,)
2,660 -
Rota 8
2,655 4  rEmamTymaehw
Ad Rsqae | o8t
Voo | Standad Err
ae0 2 me g ow
L}
—~ 2,645 " aa
1 = 7
8 2640 ;./ !
2,635 P .
n
2,630
|
2,625 T T T T T T
1,24 1,22 -1,20 1,18 -1,16 1,14 1,12
log (g,)

E) Rota 8

-1,10

61

2,714
Rota 5
Eaor  y=avox
AdRSquare | 099132
2,704 Voo | Sandard Err
s nfocept | 290578 0.00258
s Siopo 02298 000268
2,69 -
s
8 268
2,67
2,66
T T T T T
-1,10 1,05 -1,00 0,95 0,90 0,85
log (¢,)
2,74 -
Rota 7
Equat —avbx
273 | Rsqre oserst
Vale  Standard Error
F Intercept 2,96519 0,00157
2724 F Slope 0,26243 0,00165
>
O
= 2,714
{2
kel
2,704
2,694
2,68 T T T T T
-1,05 -1,00 0,95 0,90 0,85
log (s,)
2,78 4
2,76 -
Rota 9
2,74 - [Eavaon y=arbx
A4 Rswre oses
Ve SancadEre
272 o Se” oz G0
o 270
{2
2 268
2,66
2,64 4
262 .
T T T T T
-1,6 1,5 14 13 1.2 11 -1,0
log (¢,)

F) Rota 9



62

2,76

2,74

Adj.
2,72 4
G

2,70

log (s,)
N N
8 3

log (o)

2,68

2,66

2,64

2,62 2,62

log (z,) log (z,)

G) Rota 10 H) Rota 11

Figura 4.16 - comportamento do log da tensédo verdadeira versus o log da deformacéo
verdadeira. A) Rota 4. B) Rota 5. C) Rota 6. D) Rota 7. E) Rota 8. F) Rota 9. G) Rota 10. H)
Rota 11.

As amostras submetidas a rota 7 (aquecida - banho de chumbo 550°C/30
min) possuem valor de coeficiente de encruamento muito préximo das amostras
tratadas termomecanicamente, rotas 3 e 10, o que permite atribuir existéncia de
ferrita granular de baixa quantidade de granulos e ferrita poligonal, como as imagem
de microscopias optica (figura 4.2 (B)).

Tabela 4.2 - Rotas e seus respectivos coeficientes de encruamento, limite de resistencia,
alongamento e fases constituintes das rotas. Onde: FG(QA)= ferrita granular com
guantidade alta de granulos. FG(QP) = Ferrita granular com quantidade pequena de
granulos. FA = Ferrita Acicular. FP = Ferrita Poligonal.

Coeficiente Coeficiente

de de Limite de
encruamento  correlacdo resisténcia Deformacdo Fase constituinte

Rota (N) (R%) (MPA) (%) no MEV

CR 0,191 0,987 574,11 23,76 Ferrita + Perlita

1 0,280 0,994 582,05 29,85 FA

2 0,217 0,974 683,46 23,06 FA+FG (QA)

3 0,254 0,999 533,91 42,35 FG(QA)+FG(QP)

4 0,234 0,999 488,82 24,49

5 0,229 0,999 446,60 33,62

6 0,228 0,998 433,23 31,93

7 0,262 0,997 487,83 36,20

8 0,241 0,942 458,31 29,77

9 0,275 0,998 547,83 29,88 FP

10 0,265 0,998 528,82 28,80 FP

11 0,270 0,998 545,45 28,77 FP
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As amostras que sofreram tratamentos usando as rota 9, 10 e 11 apresentaram
valores muito préximos de coeficiente de encruamento, o que caracteriza o intervalo
de valores do coeficiente (N), a partir de 0,265 até 0,275, a existéncia de ferrita
poligonal em quantidades elevadas. Para as amostras sujeitas a rota 9, a que obteve
o valor mais alto, entre as rotas 9, 10 e 11, do coeficiente de encruamento também
foi conferido o valor maior de limite de resisténcia. Em relacdo ao alongamento, de
acordo com Movahed et al (2009), os coeficientes de encruamento sdo bons
indicativos da ductilidade do material.

Assim percebe-se que a rota 2, a que obteve o menor valor de N em relacéo as
outras rotas, foi a que obteve o menor valor de deformacédo. Esta baixa capacidade
de encruar reforca a idéia da presenca de finos precipitados que s6 poderdo ser
visualizados em uma escala de observacdo somente atingida com microscopia
eletronica de transmissao.
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5. CONCLUSOES

1. As amostras que efetivamente elevaram suas propriedades mecanicas de
limite de escoamento e limite de resisténcia foram as submetidas a rota 2
(aquecimento a 950°C ->» laminada -> resfriada em &agua). As amostras
apresentaram um valor médio de limite de resisténcia, superior a condicao
minima imposta através da norma APl 5L OCT para os aco API 5L X80, cujo
valor minimo de limite de resisténcia é 625MPa;

2. A microestrutura ferrita granular formada nas amostras submetidas a rota 3
(aquecimento a 950°C -> banho de chumbo a 450°C por 30 minutos)
apresentou valores elevados de alongamento 42,35%. Portanto este tipo de
morfologia granular permite ao aco API 5L X70 a aplicacdo em condicdes
severas, offshore, onde a ductilidade / tenacidade ¢é caracteristica
fundamental;

3. A ferrita granular obtida pela rota 3 (aquecimento a 950°C -> banho de
chumbo a 450°C por 30 minutos) apresenta granulos mais grosseiros em
relacdo a rota 2. Isto nos leva admitir que outro tipo de mecanismo de
endurecimento foi produzido através da rota 2, provavelmente uma
precipitacdo, para justificar o baixos valores de alongamento de 23,06%;

4. A presenca de sitios do constituinte M/A juntamente com a formacao da ferrita
granular em temperaturas da ordem de 550°C torna evidente a existéncia dos
mecanismos de difusdo e cisalhamento em tratamentos isotérmicos em
tempos superiores a 15 segundos;

5. O tempo de banho de 15 segundos € insuficiente para definir (fazer crescer) a
ferrita granular independente da temperatura;

6. O coeficiente de encruamento pode servir como um modelo de previsao
microestrutural.

7. O baixo valor do coeficiente de encruamento e alto valor de deformacéao para
as amostras submetidas a rota 3 possibiltam o aumento do limite de
escoamento e de resisténcia através de deformacao plastica realizadas a frio.



65

6. TRABALHOS FUTUROS

Estudar sob condi¢es de resfriamento continuo as morfologias que existirdo no API
5L X-70 e assim a constru¢cdo de um diagrama CCT.

Obtencdo de imagens de microscopia eletrbnica de transmissdo com o objetivo de
caracterizar a ferrita granular e seus constituintes de segunda fase: austenita retida
e constituinte M/A. Além da visualizacédo dos precipitados de vanadio, titanio e nidbio
e E-Cu.

Estudar as transformacdes de fase através de tratamentos isotérmicos para diversos
tempos e suas propriedades mecanicas respectivas.

Realizacdo de experimentos em condi¢cdes de resfriamento continuo para diversas
taxas de resfriamento com o objetivo de correlacionar microestrutura e coeficiente de
encruamento criando assim um modelo de previsdo microestrutural para o aco API
5L X70.

Estudar o comportamento da microestrutura granular sob condicfes dinamicas,
realizando ensaios de fadiga e charpy.

Investigar a correlacdo da quantidade de ferrita granular e seus efeitos sobre as
propriedades mecéanicas tanto para o resfriamento continuo e também para
tratamentos isotérmicos.

Efeito do percentual de deformacdo imposto na laminacdo sobre a formacdo de
morfologias aciculares e granulares.
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. TRABALHOS PUBLICADOS

. OBTENCAO DE FERRITA ACICULAR EM ACOS API 5L-X70 ATRAVES DE
TRATAMENTOS TERMOMECANICOS (CONEM 2010).

. OBTENGAO E CARACTERIZAGAO DA FERRITA GRANULAR EM UM AGO AP
5L-X70 SUBMETIDO A DIFERENTES ROTAS TERMOMECANICAS (CBECIMAT
2010).

. RELACAO MICROESTRUTURA / PROPRIEDADES MECANICAS DE UM ACO
APl 5L-X70 SUBMETIDO A DIFERENTES ROTAS TERMOMECANICAS
(CBECIMAT 2010).
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