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RESUMO

As necessidades de extragao e condugdo de dleo e gas em condi¢des cada vez mais agressivas vém
exigindo que tubos de aco sem costura estejam em constante processo evolutivo, no que diz respeito
a relacdo microestrutura-propriedades. No entanto, com a simplificagao das adi¢des de elementos de
liga nos acos, ha a necessidade de se aprimorar os processos de fabricagdo, principalmente as linhas
de tratamentos térmicos. Atualmente algumas composicoes quimicas de acos possibilitam que,
quando temperados e revenidos, propriedades mecanicas que o classifiquem como da classe API
5CT K55 sejam alcangadas. A martensita revenida pode conferir a essa classe de agos uma boa
relacdo entre resisténcia mecanica e tenacidade. Entretanto, diversos estudos voltados a acos de alta
resisténcia para aplicagdo automotiva, t€ém mostrado que microestruturas bifésicas, constituidas por
ferrita e martensita, podem proporcionar igual, ou melhor relagdo, sendo a martensita a principal
responsavel por conferir resisténcia mecanica e a ferrita, ductilidade. Caso esse conceito seja
adaptado com sucesso para o cenario de linhas industriais de fabricagdo de tubos de ago sem
costura, por meio da aplicagdo de tratamentos térmicos de témpera com austenitizagcdo intercritica, o
impacto sobre o custo e tempo de producdo poderiam diminuir significativamente. Nesse contexto,
0 presente projeto se propde a avaliar o efeito de tratamentos térmicos de témpera com
austenitizagdo intercritica sobre as transformacdes de fases, evolucdo microestrutural, propriedades
mecanicas e desempenho em corrosao de um ago para aplicagdo na industria de 6leo e gés visando
atender requisitos da norma API 5CT grau K55. As temperaturas criticas de austenitiza¢ao fora do
equilibrio estdo entre 750°C e 820°C, sendo a maxima fragcdo possivel de ferrita primdria nao
transformada (aproximadamente 34%) obtida na austenitizacdo a 750°C. A fra¢do de martensita e,
consequentemente a microdureza Vickers do material ¢ diretamente proporcional ao aumento da
temperatura de austenitizacdo intercritica. O efeito autocatalitico no inicio da transformacao ¢ mais
atuante quanto maior a temperatura de austenitiza¢do intercritica. De acordo com os ensaios de
tracdo, a aplicacdo de tratamentos térmicos de t€émpera e revenimento apds austenitizagdo
intercritica possuem bom potencial para o desenvolvimento de tubos de aco do grau K55 com boa
relacdo entre resisténcia mecanica e ductilidade. Entretanto, deve-se destacar que, para o ago
estudado, a utilizacdo de tratamentos térmicos de témpera apos austenitiza¢do intercritica, sem
revenimento, configura uma condi¢do insegura para aplicagdo. Os ensaios de corrosdo mostraram

que a martensita revenida piorou o desempenho em corrosao.

Palavras-Chave: Aco API grau K55, Témpera, Austenitiza¢ao Intercritica, Transformagao de Fase,

Tracao, Corrosao.



ABSTRACT

The need for extracting and conducting oil and gas under increasingly aggressive conditions have
been demanding that seamless steel pipes are in a constant evolutionary process with regard to the
microstructure-properties relationship. However, with the simplification of alloying element
additions in steels, there is a need to improve the manufacturing processes, especially the heat
treatment lines. Nowadays, some chemical compositions of steels allow that, when quenched and
tempered, mechanical properties that classify it as API 5CT K55 class are achieved. Tempered
martensite can achieve for this class of steels a good relationship between mechanical strength and
toughness. However, several studies focused on high-strength steels for automotive application have
shown that biphasic microstructures, consisting of ferrite and martensite, can provide an equal or
better relationship, with martensite being the main responsible for providing mechanical strength
and ferrite, ductility. If this concept could be successfully adapted to lines of industrial
manufacturing of seamless steel pipe, by applying quench heat treatments with intercritical
austenitizing, the impact on production time and cost could decrease significantly. In this context,
this project aims to evaluate the effect of quenching heat treatments with intercritical austenitizing
on phase transformations, microstructural evolution, mechanical properties and corrosion
performance of a steel for application in the oil and gas industry with developed chemical
composition to meet the requirements of the API 5CT grade K55 standard. Critical out-of-
equilibrium austenitization temperatures are between 750°C and 820°C, with the maximum possible
untransformed primary ferrite being (approximately 34%) at maximum austenitization at 750°C.
The direct proportion of martensite and, consequently, the visible microhardness of the material,
consequently, to the increase of the tenitization temperature. The autocatalytic effect at the
beginning of the transformation is more active the higher the intercritical austenitization
temperature. According to tensile tests, an application of tempering heat treatments after intercritical
austenitization has good potential for the development of grade K55 steel tubes with good balance
between mechanical strength and ductility. However, it should be noted that, for steels, quenching
the use of heat treatments after austenitization, without tempering, configures an unsafe condition

for application. Corrosion tests showed that tempered martensite worsened corrosion performance.

Keywords: API steel K55 grade, Quenching, Intercritical Austenitizing, Phase Transformation,

Tensile Test, Corrosion.
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1 INTRODUCAO

Atualmente o setor de petrdleo e gas € responsavel por gerar riqueza em diversos setores da
economia mundial. No mercado brasileiro, a importancia do setor de petroleo e gas ¢ irrefutavel,
ocupando o terceiro lugar no ranking das principais atividades econdmicas do pais. Além disso, os
campos de pré-sal no Brasil sdo responsaveis por grandes reservas e pogos de alta produtividade,
impactando diretamente na produgao offshore mundial.

Na industria de 6leo e gas sdo utilizados tubos de agos em diferentes estdgios do processo
produtivo, desde a extracdo até o transporte por longas distancias. Dessa forma, com o aumento
crescente da producdao de petroleo e gas nos ultimos anos ¢ o volume da utilizacdo da malha
dutoviaria, houve a necessidade de aumentar a quantidade de dutos para transporte e extracdo de
oleo e gas, necessitando elevar também a vida util desses tubos. Para realizar o transporte e extracao
de 6leo e gas, os tubos devem apresentar alto desempenho, tendo maiores diametros e operando sob
altas pressoes. Sabendo que os acos sdo materiais que dispdem de uma boa relacao entre resisténcia
mecanica e tenacidade quando comparados a outras classes de materiais, esses se mostram como
otimos candidatos a fabricacdo de tubos para extragdo e transporte de dleo e gas.

Acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) dispdem de baixo teor de carbono e 6tima
soldabilidade. Seu desenvolvimento foi estimulado pela demanda por acos que apresentassem
propriedades tais como: resisténcia mecanica, tenacidade e soldabilidade para tubulagdes de
transporte de oleo e gas, navios e plataformas de perfuracdo offshore. Também sdo utilizados para
diminuir o peso (massa) de componentes de automodveis e dessa forma reduzir o consumo de
combustivel. Os graus de classificagdo de acos ARBL sao determinados de acordo com os niveis de
resisténcia ao escoamento por tragdo, dispondo de uma boa relagdo entre limite de escoamento e
resisténcia a tracdo sem afetar a ductilidade. Esses agos podem ser obtidos por processos de
fabricagdo relativamente simples e bem-sucedidos na industria, como o processo de laminagdo a
quente ou a frio e laminagao controlada.

A agéncia regulamentadora American Petroleum Institute (API) é a responsavel por definir
diversas normas para producgdo de produtos para a industria de 6leo e gas em fun¢do da aplicagdo
pretendida.

Determinados agos ARBL se caracterizam pela excelente relagdo entre alta resisténcia
mecanica por tracdo e boa tenacidade a fratura, podendo ser destinados a manufatura de tubos para
este segmento industrial caso atendam as especificagdes estipuladas pela norma API.

Os produtos associados pela norma API sdo fabricados visando atingir determinadas

caracteristicas, entre elas, uma microestrutura refinada, pois o refino microestrutural ¢ um dos
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poucos mecanismos de endurecimento que pouco afeta a ductilidade do material e aumenta
simultaneamente a sua tenacidade. Sabendo que os tubos de aco sdo usados no setor de petroleo e
gas, tanto para a extragdo quanto para o transporte, esses podem ser divididos em duas categorias,
conforme o seu processo de fabricacdo, sendo elas, os tubos fabricados com costura e os tubos
fabricados sem costura, a diferenca entre esses processos consiste na fabricagdo e escolha do
material a ser usado no projeto.

O processo de fabricagao de tubos de acos sem costura apresenta uma superioridade, pois, a
partir de um aco relativamente simples e utilizando processos convencionais de tratamento térmico
pode-se alcancar graus intermediarios, ao contrario de tubos com costura que precisam de uma
composicao quimica mais criteriosa, além da necessidade de um tratamento termomecanico proprio
com muitos critérios de processamento.

Considerando que a extragdo e condugdo de 6leo e gas vem ocorrendo em condicdes cada
vez mais agressivas, € necessario que os tubos de aco sem costura estejam em constante processo
evolutivo em relagdo a microestrutura-propriedades. Para alcangar essa evolugdo, o setor produtivo
tem investido em pesquisas que possibilitem obter produtos de elevada resisténcia mecanica e boa
tenacidade. No entanto, com a simplificacdo das adi¢des de elementos de liga nos agos, ha a
necessidade de se aprimorar os processos de fabricagdo, principalmente as linhas de tratamentos
térmicos, tendo em vista que nessa etapa sdo definidas as microestruturas finais e,
consequentemente, as propriedades mecanicas do produto. Atualmente, algumas composigdes
quimicas de agos possibilitam que, quando temperados e revenidos, propriedades mecanicas que o
classifiquem como da classe API 5CT K55 sejam alcangadas.

A martensita revenida pode conferir a essa classe de acos uma boa relagao entre resisténcia
mecanica e tenacidade. Entretanto, diversos estudos voltados a acos de alta resisténcia para
aplicagdo automotiva t€ém mostrado que microestruturas bifasicas, constituidas por ferrita e
martensita, podem proporcionar igual, ou melhor relacdo, sendo a martensita a principal
responsavel por conferir resisténcia mecanica e a ferrita, ductilidade. Caso esse conceito seja
adaptado com sucesso para o cendrio de linhas industriais de fabricacdo de tubos de aco sem
costura, por meio da aplicacdo de tratamentos térmicos de témpera com austenitizagdo intercritica, o
impacto sobre o custo e tempo de producdo poderiam ser significativos. Nesse contexto, o presente
projeto propde a avaliacdo do efeito de tratamentos térmicos de t€émpera com austenitizagao
intercritica sobre as transformagdes de fases, evolucdo microestrutural, resisténcia mecanica por
tracdo, dureza e desempenho em corrosdo de um ago para aplicacdo na industria de 6leo e gas com

composic¢ao quimica desenvolvida visando atender requisitos da norma API 5CT grau K55.
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1.1 Objetivos Geral e Especificos

1.1.1 Geral

Avaliar o efeito de tratamentos térmicos de témpera com austenitizagdo intercritica sobre as
transformagdes de fase, evolugdo microestrutural, resisténcia mecanica por tracdo, dureza e
desempenho em corrosdo de um ago para aplicagdo na industria de 6leo e gés, visando atender os

requisitos da norma API 5CT grau K55.
1.1.2 Especificos

e (aracterizar o material no estado de entrega, realizando andlise quimica, microestrutural e
microdureza;

e Realizar simulagdo termodindmica computacional de transformacgdes de fase no equilibrio
por meio do software MatCalc®;

e Caracterizar o efeito da temperatura de austenitizacdo sobre a evolucdo microestrutural e a
cinética da transformacao martensitica;

e Propor uma rota de tratamento térmico de témpera com austenitizacdo intercritica com
potencial para se obter um ago API 5CT grau K55;

e Executar ensaios de tracdo e corrosdao visando comparar o desempenho de amostras
submetidas ao tratamento proposto com outras temperadas e revenidas em condi¢do

tipicamente utilizada na industria.
1.2 Metodologia

O projeto serd realizado nas instalagdes dos laboratorios do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da Escola de Minas, na Universidade Federal de Ouro Preto. A Figura 1

apresenta as principais etapas do procedimento experimental.



Figura 1: Fluxograma - Metodologia das principais atividades do projeto de pesquisa.

Metodologia do Projeto)
[ | I |
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I | | |
Anidlise | |Micrografia Andlise Determinacgéo Determinacio de
Quimica Global do icroestrutural do Diagrama AcieAc;
Corpo de do Corpo de TRC |
Prova Prova Caracterizacio da
Transformacio
Martensitica Tratamento de
T Dados
Ensaios de
Dilatometria Caracterizacéo do
Corpo de Prova de
Dilatometria

Fonte: Do Autor (2021).

1.3 Justificativa

A obten¢ao de microestruturas bifasicas adequadas para aplica¢do na indudstria automotiva ja
estd se consolidando, porém, muito pouco se estudou sobre a possibilidade de se obter essas
microestruturas de forma vidvel em linhas industriais de fabricagao de tubos sem costura, até
mesmo porque uma das rotas usuais para a industria automotiva consiste em, durante o
resfriamento, introduzir uma etapa isotérmica, ou quase-isotérmica de processamento para que a
estrutura completamente austenitizada se decomponha parcialmente em ferrita antes da t€émpera, o
que seria invidvel para os layouts atuais de processos de fabricagdo de tubo sem costura. No
entanto, ha a possibilidade de se obter microestruturas ferrita/martensita por meio de t€émperas com
austenitizacdo intercritica, ou seja, austenitizacdo incompleta. Nesse cenario, a ferrita presente na
microestrutura ndo seria formada durante o resfriamento, mas seria aquela ndo dissolvida na etapa

de austenitizagdo dos tubos na linha de tratamentos térmicos.

Essa possibilidade, em uma primeira analise, poderia ser viavel de implementagcdo na
industria, pois ela consistiria apenas na diminuicao planejada da temperatura de austenitizacdo com
possibilidade de eliminacdo da etapa de revenimento posterior, reduzindo custo e tempo de

processos. No entanto, para que uma estratégia de fabricacdo desse porte seja testada em ambiente
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industrial, ¢ de fundamental importancia que o design preciso do tratamento térmico que garanta a
qualidade do produto seja definido com seguranca. Nesse contexto, esse trabalho se propde a fazer
investigacdes iniciais sobre possiveis rotas de tratamentos térmicos de t€mpera com austenitizagao
intercritica que possam ser tecnicamente viaveis para aplicacdo na industria de fabricagdo de tubos

de aco sem costura.
1.4 Estrutura do Trabalho

Este trabalho estd dividido em quatro etapas. A introducdo serd responsavel por
contextualizar o tema proposto neste projeto de pesquisa. O referencial tedrico tem como objetivo
apresentar estudos relacionados a esse trabalho, posteriormente o capitulo de materiais € métodos
apresentara a metodologia do projeto, que consiste em realizar uma analise quimica do material
estudado, uma simula¢do matematica utilizando o software MatCalc®, realizar a caracterizagido da
cinética de transformacao de fases e¢ fazer ainda ensaios de tragdo ¢ testes de corrosdo na amostra.

Por fim, os resultados obtidos serdo analisados e comparados com estudos realizados anteriormente.

2 REFERENCIAL TEORICO E FUNDAMENTACAO CIENTIFICA
2.1 Acos para Aplicacio na Indistria de Oleo e Gas

Conforme os dados apresentados pela Agéncia Nacional de Petrdleo, Gas Natural e
Biocombustiveis no ano de 2018, o Brasil fabricou cerca de 3,3 milhdes de barris de oleo
equivalente (boe) por dia de petroleo e gas, sendo que em torno de 54% sdo oriundos dos
reservatorios do pré-sal. Os campos de pré-sal no Brasil sdo responsdveis por grandes reservas e

pocos de alta produtividade, impactando diretamente na producao offshore mundial (ANP, 2018).

O setor de petroleo e gas ¢ importante ndo somente por suas reservas € seu potencial em
constituir riqueza, sendo responsavel também pelo enriquecimento de diversos setores da economia.
O pré-sal estd relacionado diretamente com setores de maquinas e equipamentos, pecas metalicas e
siderurgia. Além disso, o setor de Petroleo e Gas impacta diversos setores ¢ alavanca a economia do
pais por meio da geracdo de emprego e renda, do investimento em pesquisa € desenvolvimento
local, da contribui¢do para o superavit na balanca comercial ¢ da formagdo de uma poupanga de
extrema relevancia — o Fundo Social (IBP, 2019). No mercado brasileiro, a importancia do setor de
Petroleo e Gas ¢ irrefutavel, ocupa o terceiro lugar no ranking das principais atividades econdmicas

no Brasil (IBGE, 2015).


http://www.anp.gov.br/dados-estatisticos
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Nos ultimos anos, o setor de petroleo e gads vem aumentando significativamente a produgao,
no entanto, com essa demanda cada vez maior, ¢ necessario investir em mais tecnologia para a
extracdo do pré-sal, uma vez que este se encontra em areas criticas (ambientes quimicamente
agressivos, aguas ultraprofundas, ambientes com altas pressdes e temperaturas elevadas). Assim, ¢é
necessario o desenvolvimento de produtos com elevado desempenho para a extracdo e transporte de

petroleo e gas (SILVA, 2009).

A Figura 2 mostra a producao de petréleo no Brasil com estimativa em milhdes de barris por
dia. Em 2020, o Brasil apresentou recorde na producdo de petrdleo e gés natural, totalizando 3,74
milhdes de barris de 6leo equivalente por dia (boe/d). Foram fabricados 2,94 milhdes de barris de
petréleo por dia (bbl/d) e 127,4 milhdes de metros cubicos de gas natural por dia (m*d) (ANP,
2021). No ano de 2020, a producdo nacional alcangou a marca recorde de 3.740.612,09 barris de
petroleo equivalente por dia (boe/d). Trata-se de um aumento de 5,22% em relagdo a 2019
(3.554.976,06 boe/d) e 52,71% em relacao a 2010 (2.449.563,04 boe/d). A ultima década contou

com constante aumento de produgao, com exce¢ao apenas dos anos de 2012 e 2018 (ANP, 2021).

Figura 2: Produgdo de petrdleo no Brasil com estimativa em milhdes de barris por dia.
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Fonte: Adaptado de Agéncia Nacional do Petroleo-ANP, 2021.

Na industria de 6leo e gas, os tubos de acos sdo empregados em diversos estagios do

processo produtivo, desde a extracdo até o transporte por longas distdncias. Dessa forma, com o
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aumento crescente da producdo de petréleo e gas nos ultimos anos, intensificou-se a utilizagdo da
malha dutoviaria. Além disso, houve a necessidade de aumentar a quantidade de dutos para
transporte e extragdo de 6leo e gas, aumentando também a vida util desses tubos. Para realizar o
transporte e extracdo de 6leo e gés, os tubos devem apresentar maiores didmetros e serem capazes

de operar em altas pressdes (SENA E GODEFROID, 2016).

Os acos sao materiais muito promissores para a fabricacao desses tubos, pois de forma geral,
ao se planejar bem as composi¢des quimicas e as microestruturas, eles podem apresentar
propriedades mecanicas e quimicas desejaveis para esta aplicagdo. Os agos podem passar por
processos de tratamentos térmicos, como a témpera e a normaliza¢do e assim obter as caracteristicas

pretendidas.

O interesse em utilizar o aco na fabricagdo de tubos no setor de 6leo e gés esta relacionado a
relagdo favoravel entre resisténcia mecanica e tenacidade que esse material oferece quando
comparado a outras classes de materiais. A partir da Figura 3, pode-se inferir que os agos possuem
melhores relagdes entre resisténcia mecanica e tenacidade quando, por exemplo, comparado as

ceramicas e aos polimeros.

Figura 3: Relac@o entre resisténcia mecénica a tragdo e tenacidade para diferentes classes de materiais.
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Os acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) foram desenvolvidos pela demanda em obter
determinadas caracteristicas, tais como: alta resisténcia mecénica, tenacidade e 6tima soldabilidade.
Esses agos foram sempre muito impulsionados pela industria automotiva e, devido a versatilidade
quimica, microestrutural e de propriedades dessa familia de agos, vislumbrou-se a aplicagdo de
algumas classes de agos ARBL na industria de 6leo e gas. Esses acos apresentam alta resisténcia
mecanica, além de dispor de uma boa relacdo entre limite de escoamento e resisténcia a tragdo, nao
comprometendo a ductilidade. Esses agos dispdoem ainda de uma boa soldabilidade devido a baixa
concentragdo de carbono, além de poderem ser feitos através do processo de laminagdo a quente ou
a frio, sendo processos relativamente simples e bem conhecidos (SORRIJA, 2016). Conforme
ilustra a Figura 4, conhecida como “diagrama do futebol”, dentro da classe ARBL existem diversas

familias que podem ser fabricadas de muitas formas diferentes.

Figura 4: Grafico comparativo de propriedades mecanicas entre agcos ARBL e agos convencionais, também chamado de “Diagrama

do Futebol”.
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Fonte: Adaptado de World Auto Steel, 2021.

Os agos destinados a industria de 6leo e gas sdo fabricados de acordo com requisitos
estipulados pela agéncia regulamentadora American Petroleum Institute (API). Essa agéncia, em
funcdo da aplicagdo desejada, disponibiliza diversas normas para manufatura de produtos para a
industria de 6leo e gés. Alguns acos ARBL, como ja apresentado, que se caracterizam pela relacao
favoravel entre alta resisténcia mecanica e boa tenacidade a fratura, podem ser destinados a
fabricacao de tubos para este segmento industrial, caso atendam as especificacdes estipuladas pelas

normas API.

Dentro desse universo de classificagdo dos agos para aplicagdo na industria de 6leo e gas

existem os produtos chamados LINE PIPE e os OCTG (Oil Country Tubular Goods), que sao



25

utilizados no processo de conducao e exploracdo no setor de dleo e gas, respectivamente (API 5L).
Os produtos do tipo LINE PIPE sao utilizados em linhas de transmissdo e sdo classificados de
acordo com a norma API 5L. Enquanto os produtos OCTG sao utilizados no processo de perfuracao
de pogos (tubos de perfuracdo drill pipe), ou ainda sdo usados como revestimentos de pogos ja
abertos, conhecidos como casing € na conexdo da cabega do pogo ao reservatério, chamados de

tubing (SILVA, 2009).

Os produtos do tipo OCTG apresentam maior tecnologia e sdo mais avancados se
comparados ao do tipo LINE PIPE por que durante a sua utilizagdo sdo expostos a condi¢des de
trabalho mais rigorosas, sob todos os aspectos: solicitacdo mecanica em tracdo, compressao, fadiga,
corrosdo e desgaste. Segundo Papavinasam (2014), em razdo da natureza dos esforgos ciclicos
presentes € do ambiente corrosivo envolvido na perfuragdo (rotativa), ocorréncias de fadiga-
corrosdo e de Sulfide Stress Cracking — SSC (diretamente relacionado a presenca de H, S), ocorre a

presenca de falhas em tubos de perfuragdo, como ¢ o caso dos tubos OCTG.

Os produtos do tipo OCTG sao classificados de acordo com a norma API 5CT (API 5CT,
2011). As normas que especificam esses produtos t€ém como principal objetivo padronizar a
fabricagdo, impondo um padrio desde a composicdo quimica, passando pelo processo de

fabricagdo, até obter as propriedades finais, além de melhorar a seguranga e assegurar a qualidade

do produto (API ORG, 2021).

Os produtos relacionados pela norma API 5CT s3o produzidos com o objetivo de obter
produtos que possuam microestrutura refinada, pois se sabe que o refino microestrutural ¢ um dos
poucos mecanismos de endurecimento que nao prejudica a ductilidade do material. Sendo assim, ¢
usual que na composicdo quimica de alguns desses acos se verifique adi¢des de elementos como
aluminio, nidbio, titdnio ou vanadio que sdo bons formadores de nitretos e/ou carbonetos que atuam
favorecendo restricdes ao crescimento de grao austenitico em processos de conformacao mecanica e

de tratamentos térmicos (HU et al., 2014).

A Tabela 1 mostra a composi¢do quimica, enquanto a Tabela 2 determina as especificagdes
de tragcdo e dureza e, por fim, a Tabela 3 mostra os graus de tubos de ago (H40, J56, K55, entre
outros), de acordo com a norma API 5CT, assim como mostra o processo de manufatura, tratamento
térmico e temperatura de revenimento para cada grau. E importante ressaltar que os tratamentos

térmicos mais utilizados nos produtos sdao os de témpera e revenimento (GODEFROID et al., 2017).
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Tabela 1: Diferentes Graus de tubos de aco indicando as especificacdes quimicas de acordo com a norma API 5CT

(% em massa).

Mn Mo Cr Ni Cu P S Si
Grupo | Grau | Tipo
Min. Maix. Min. | Max. | Min. | Max. | Min. | Max. | Max. | Max. | Max. | Max. Mix.
H40 - - - - - - - - - - - 0,03 0,03 -
J56 - - - - - - - - - - - 0,03 0,03 0,45
K55 - - - - - - - - - - - 0,03 0,03 -
1
N80 1 - - - - - - - - - - 0,03 0,03 -
N80 Q - - - - - - - - - - 0,03 0,03 -
R95 - 0,45¢ - - - 1,9 - - - - - 0,03 0,03 0,45
M65 - - - - - - - - - - - 0,03 0,03 -
L80 1 - 0,43a - 1,9 - - - - 0,25 | 0,35 0,03 0,03 0,45
L8O 9Cr - 0,15 0,3 0,6 0,9 1,1 8 10 0,5 0,25 0,02 0,01 1
2 L80 13Cr | 0,15 0,22 0,25 1 - - 12 14 0,5 0,25 0,02 0,01 1
C90 1 - 0,35 - 1,2 | 025b | 0,85 - 1,5 0,99 - 0,02 0,01 -
T95 1 - 0,35 - 1,2 ]10.25d ] 0,85 0,4 1,5 0,99 - 0,02 0,01 -
C110 - - 0,35 - 1,2 0,25 1 0,4 1,5 0,99 - 0,02 | 0,005 -
3 P110 e - - - - - - - - - - 0,03¢ | 0,030e -
4 Q125 1 - 0,35 - 1,35 - 0,85 0,4 1,5 0,99 - 0,02 0,01 -
a O teor de carbono para o L80 pode ser aumentado até no maximo 0,50%, caso o produto seja temperado em 6leo.
b O teor de molibdénio para o grau C90, Tipo 1 ndo tem tolerancia minima, caso a espessura da parede ¢ menor que 17,78 mm.
[ O teor de carbono para o R95 pode ser aumentado até no méaximo 0,55%, caso o produto seja temperado em 6leo.
d O teor de carbono para o T95, Tipo | pode ser diminuido até no maximo 0,15%, caso a espessura da parede for menor que 17,78 mm.
e Para SE grau P110, o teor de fosforo (P) deve ser no maximo de 0,020% e o teor de enxofre (S) no maximo de 0,0010%.

Fonte: Adaptada de API Specification SCT 9th Edition, 2011.
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Tabela 2: Diferentes Graus de tubos de ago indicando as especifica¢des de tragdo e dureza de acordo com a norma

API 5CT.
Limite de Escoamento Limite de Dureza
T Grau Tipo (MPa) R;/slli;tie:[:zla Maxima *
Min. Max. (MPa) HRC
H40 - 276 552 414 -
J56 - 379 552 517 -
K55 - 379 552 655 -
! N8O 1 552 758 689 -
N80 Q 552 758 689 -
R95 - 655 758 724 -
M65 - 448 586 586 22
L80 1 552 655 655 23
L80 9Cr 552 655 655 23
2 L80 13Cr 552 655 655 23
C90 1 621 724 689 24,5
T95 1 655 758 724 24,5
C110 - 758 828 793 30
3 P110 - 965 862 -
4 Q125 1 862 1034 931 b
a No caso de conflito, a dureza Rockwell C deve ser usada como referéncia.
b Nenhum limite de dureza foi especificado, mas a variagdo maxima ¢ restrita ao controle de

produgdo segundo a norma API 5CT.

Fonte: Adaptada de API Specification SCT 9th Edition, 2011.
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Tabela 3: Processo de manufatura, tratamento térmico e temperatura de revenimento para cada grau de ago,

segundo a norma API 5CT.

Grupo Grau Tipo Processo de Tra,tam.ento Temp(?ratura de
Manufatura * Térmico Revenimento °C
H40 - S ou SE - -
J56 - S ou SE -b -
K55 - S ou SE -b -
! N8O 1 S ou SE c -
N80 Q S ou SE Q -
R95 - S ou SE Q¢ 538
M65 - S ou SE e -
L80 1 S ou SE Q 566
L80 9Cr S Qf 593
2 L80 13Cr S Qf 593
C90 1 S Q 621
T95 1 S Q 649
CI110 - S Q 649
3 P110 - S ou SE ¢" Q -
4 Q125 1 SouSE" Q -
a S = Processo sem costura; SE = Processo com solda elétrica.
b Normglizado em todo o comprimento e volume, normalizado e revenido ou temperado e
revenido de acordo com as especificacdes do produto ou por acordo de compra.
c Tratgmento térmicp por todo comp.rimento e Volyme ¢ mandatorio. Por opg¢do do
fabricante, normalizado ou normalizado e revenido.
d Inclui 0 método de témpera interrompida seguido de resfriamento controlado.
Tratamento térmico por todo comprimento ¢ volume ¢ mandatdrio. Por opgdo do fabricante
e ou especificado na compra, o produto pode ser normalizado, normalizado e revenido ou
temperado e revenido (Q).
f Tipos 9Cr e 13Cr podem ser temperados a ar.
g Requisitos quimicos para solda elétrica do tubo P110 estdo especificados na norma SCT
h Requisitos especiais para solda elétrica dos graus P110 e Q125 estdo especificados na

norma 5CT

Fonte: Adaptada de API Specification SCT 9th Edition, 2011.
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Os tubos de ago sdo utilizados no setor de petroleo e gés, tanto para a extragdo quanto para o
transporte. Os tubos de aco podem ser divididos em duas classes de acordo com o seu processo de
fabricacdo, sendo elas, os tubos fabricados com costura ¢ os tubos fabricados sem costura. A
diferenga entre esses processos estd presente na fabricacdo e escolha do material a ser usado no

projeto segundo as normas internacionais de seguranca (FRANCA, 2015).

Os tubos de aco com costura sdo fabricados a partir da conformagao e soldagem elétrica de
chapas de agco ARBL previamente submetidas a processos de laminagdo controlada (processos
TMCP-Thermo-Mechanical Control Process). Esse processo apresenta algumas vantagens, como
por exemplo, baixo custo, além de ser um processo mais acessivel. No entanto, possui qualidade

inferior se comparado aos tubos sem costura (SEBASTIAO, 2005).

Para a fabricacdo de tubos sem costura, o processo de laminacdo ¢ o mais importante dentre
os processos de producao. As medidas de tubos de ago-carbono sem costura disponiveis no mercado
variam entre 80 mm e 650 mm de diametro, com espessura de parede entre 6 mm ¢ 100 mm e, por
fim, o comprimento ndo apresenta um valor fixo, pois depende do peso do lingote de que ¢
produzido o tubo. Na realidade pode variar entre 6 m e 10 m, porém, podem existir tubos com até
18 m de comprimento. Existem muitos processos de fabricacdo por laminagdo, o processo

conhecido como “Mannesmann” ¢ considerado o mais importante (SEBASTIAO, 2005).
O processo de laminagdo Mannesmann possui as seguintes etapas:

1 — Uma barra circular macica de aco ¢ aquecida até uma temperatura aproximada de
1200°C em um forno rotativo, posteriormente ¢ empurrada por dois cilindros obliquos, conforme

ilustra a Figura 5;
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Figura 5: Imagem esquematica ilustrando etapas iniciais da laminac@o de tubos de ago sem costura — Laminador Obliquo.
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Fonte: SEBASTIAO, 2005.

2 — O laminador obliquo possui rolos de cone duplo, onde os eixos formam entre si um
pequeno angulo. Entdo, o lingote ¢ apoiado entre os dois rolos que o prensam fortemente, ¢ lhe
conferem, ao mesmo tempo, um movimento helicoidal de rotacao e translacdo. Como consequéncia
do movimento de translag¢do, o lingote € pressionado contra uma ponteira conica que estd entre os
dois rolos. A ponteira faz um furo no centro do lingote, tornando-o um tubo, e alisa continuamente a
superficie interna recém-formada. A ponteira, que ¢ fixa, estd localizada na extremidade de uma

haste com um comprimento maior que o comprimento final do tubo, conforme ilustra a Figura 5;

3 — O tubo gerado a partir desses processos apresenta paredes muito grossas. A ponteira €
retirada e o tubo ainda em alta temperatura ¢ direcionado para um segundo laminador obliquo, com
uma ponteira com diametro um pouco maior, que tem como funcdo afinar as paredes do tubo,

aumentando o comprimento e ajustando o didmetro externo;

4 — Depois de passar pelos dois laminadores obliquos, o tubo apresentara deformidade,
estando muito empenado. Dessa forma, passara por uma ou duas maquinas desempenadoras de

rolos;
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5 — Por fim, o tubo sofre uma série de operacdes de calibragem dos didmetros externo e
interno, e alisamento das superficies externa e interna. Essas operagdes sdo realizadas em varias
passagens por laminadores com mandris € em laminadores calibradores, como ilustra a Figura 6

(SEBASTIAO, 2005).

Figura 6: Imagem esquematica ilustrando etapas finais da laminagao de tubos de ago sem costura — Laminadores de

Acabamento.
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Fonte: SEBASTIAOQ, 2005.

Os agos microligados sdo fabricados através de processamento termomecanico (no caso de
tubos com costura) ou tratamento térmico, por exemplo, tratamento térmico de témpera e
revenimento (no caso de tubos sem costura), e apresentam uma microestrutura especialmente

composta por fases bem selecionadas e tamanhos de graos refinados (GODEFROID et al., 2017).

Tratamentos térmicos convencionais utilizados em tubos de ago sem costura resultam em
microestruturas especiais que admitem maior resisténcia mecanica e tenacidade a fratura do que o
processamento termomecanico utilizado em tubos de ago com costura, destacando a vantagem em
produzir tubos de ago sem costura se comparados aos tubos de aco com costura. Como na
fabricagdo de ago sem costura, ndo ha grande preocupacao inicial com processos subsequentes de
soldagem longitudinal ou helicoidal, observa-se, em geral, que a preocupagao com alguns requisitos

de qualidade dos tubos de aco sem costura sdo um pouco menores do que no caso dos tubos com
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costura, pois qualidades intermedidrias para os tubos sem costura apresentam propriedades

mecanicas similares as altas qualidades dos tubos com costura (GODEFROID et al., 2017).

Existe uma grande vantagem no processo de fabricacdo de tubos de agos sem costura, visto
que, a partir de um ago relativamente simples, e utilizando processos convencionais de tratamento
térmico pode-se atingir graus intermediarios, ao contrario de tubos com costura que necessitam de
uma composi¢do quimica mais elaborada e rigorosa, além da necessidade de um processamento
termomecanico proprio com muitos critérios de processamento, como, por exemplo, temperatura de
reaquecimento, temperatura de parada de espera, temperaturas de inicio e final de acabamento,

intervalo temporal entre passes de deformacao, entre outros (GODEFROID et al., 2017).

Godefroid et al. (2017) analisaram a influéncia dos processos de fabricacdo e tratamentos
térmicos nas microestruturas e propriedades mecanicas de um tubo de ago sem costura API 5L,
especialmente sua tenacidade a fratura e sua resisténcia ao crescimento de trincas por fadiga. Foram
consideradas trés condig¢des distintas, laminagdo, normalizacao, témpera e revenimento, para obter
os seguintes graus, X42R, X42N e X70Q. Utilizou-se técnica de microscopia eletronica de
varredura (MEV) com o objetivo de caracterizar as microestruturas resultantes. Ensaios de tracao,
dureza, impacto, tenacidade a fratura e crescimento de trinca por fadiga foram feitos para estudar o

comportamento mecanico dos materiais.

A andlise microestrutural revelou que os acos laminados a quente e normalizados
apresentavam uma microestrutura contendo ferrita poligonal e uma pequena fracdo de perlita, as

Figuras 7 (a) e 7 (b) mostram essas microestruturas.
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Figura 7: (a) Microestrutura do aco X42R apo6s tratamento térmico de laminacdo (b) Microestrutura do ago X42N apos o tratamento

térmico de normalizagdo — Micrografias (MEV), secdo longitudinal, ap = ferrita poligonal e P = perlita.

Fonte: Adaptado de Godefroid et al., 2017.

Os autores identificaram que o ago que passou por tratamento térmico de témpera e
revenimento apresentou uma matriz composta por martensita revenida e bainita com carbonetos

finamente dispersos (particulas de cementita), apresentados na Figura 8 (a) e 8 (b).

Figura 8: (a) Microscopia optica (MO) da microestrutura do material temperado e revenido; (b) Microscopia eletronica de varredura

(MEV) da microestrutura do material temperado e revenido, B = Bainita.

Fonte: Adaptado de Godefroid et al., 2017.
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Os autores concluiram que ¢ possivel alcangar graus API para tubos de aco sem costura,
através da aplicacdo de tratamentos térmicos adequados apods a laminagdo. Segundo os autores, 0s
tratamentos de témpera e revenimento aumentaram as propriedades mecanicas de tragdo e
melhoram a tenacidade a fratura, e ainda proporcionaram uma diminui¢do significativa na

resisténcia ao crescimento de trincas por fadiga.
2.2 A¢o API 5CT grau K55

A norma API 5CT Specification for Casing and Tubing determina as condigdes técnicas para
o recebimento de tubos de aco utilizados com a finalidade de revestimento (casing) e producao

(tubing) para pogos de petroleo (API, 2005).

A norma API 5CT especifica algumas exigéncias como: processos de fabricagdo, requisitos
de propriedades mecanicas e composi¢ao quimica, requisitos dimensionais, peso, tolerancias,
defeitos admissiveis, inspe¢do, frequéncia e tipos de testes, marca¢do, documentagdo e informagdes

a serem prestadas pelo comprador, entre outros (API, 2005).

A norma API 5CT classifica os tubos em 4 grupos distintos de acordo com a composi¢ao

quimica, processos de fabricagdo, tratamento térmico e propriedades mecanicas, sendo eles:

e Grupo 1: Grau H40, J55, K55 e N8O (tipos 1 e Q), sdo utilizados em ambientes em que nao
ha solicitacdo de resisténcia a corrosao e os valores de resisténcia mecanica sao
intermediarios. A especificacdo de composicao quimica desses tubos ¢ limitada ao seu teor
em massa de S (enxofre) e P (fosforo), enquanto que os outros elementos ficam a critério
dos fabricantes na condi¢do de atingir as especificacdes de resisténcia mecanica. Os
tratamentos térmicos aplicados podem ser, normaliza¢do, normalizagdo e revenimento ou

ainda, témpera e revenimento. Ja o processo de manufatura pode ser com costura (soldagem)

ou sem costura (extrusdao/laminacao).

e  Grupo 2: Grau M65, L8O (tipos 1, 9Cr, 13Cr), C90 (tipos 1 e 2), C95 e T95 (tipos 1 € 2), sdao
empregados onde se requer uma maior resisténcia a corrosao, por exemplo em ambientes
sour. Estes apresentam em sua especificacdo de composi¢do quimica uma maior restricao
quando comparados ao grupo 1, exceto o tubo de grau M65. Assim, ao se realizar o
comparativo entre tubos de grau L80 e N80, o tubo de grau L80 apresentara um maior custo.
Esses tubos passam por processos de témpera e revenimento, a exce¢do do grau M65 que

pode passar por normalizagdo ou ainda normalizagdo e revenimento. J4 o processo de
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manufatura pode ser com costura (soldagem) ou sem costura (extrusdo/laminagdo) a

depender do tipo e grau.

e Grupo 3: Grau P110 ¢ um ago de alta resisténcia mecénica usado geralmente em pogos
profundos de petrdleo doce e gas com altas pressoes. Esse grau ¢ vulneravel a falhas de SSC
(corrosdao sob tensdo na presenga de sulfetos), fenomeno que pode ser evitado se as
temperaturas forem relativamente altas (>175°F) (SPE, 2021). O grau P110 ¢ relativamente
mais caro que o grau L80 Tipo 1, e normalmente mais barato que os graus C90 e T95API de
rendimento restrito (SPE, 2021). O grau P110 deve passar pelo processo de témpera e
revenimento. Ele pode ser manufaturado através do processo EW considerando que as
porcentagens maximas de S (enxofre) e P (fésforo) sdo menores ou, ainda através do método

sem costura (SORRIJA, 2016).

e Grupo 4: Grau Q125 (tipos 1, 2, 3 e 4) sdo empregados onde a exploragdo ocorre em aguas
ultraprofundas, como por exemplo, em pogos onde a profundidade varia entre cinco e nove
mil metros (RENPU, 2011). A especificagdo quimica ¢ mais restrita do que a do grau P110,
com porcentagens em massa estipulados de C (carbono), Mn (manganés), Ni (niquel), S
(enxofre), P (fésforo), Mo (molibdénio) e Cr (cromo), no entanto, os elementos Mo e Cr sdo
controlados somente para o tipo 1. Tubos manufaturados a partir desse aco podem ser
fabricados através da aplicagdo dos tratamentos térmicos de témpera e revenimento,
podendo ser da forma sem costura (seamless) ou com costura (soldado através de EW)

(SORRIJA, 2016).

De acordo com o American Petroleum Institute (API), a designagdo da letra de classe API
foi selecionada arbitrariamente para fornecer um nome exclusivo para varios acos. Os nimeros na
designacao do grau apontam o limite de escoamento minimo do ago em mil psi. API determina a
resisténcia ao escoamento como a tensdo de tragdo necessdria para gerar um alongamento total
especifico por unidade de comprimento em um corpo de prova padrao (SPE, 2021). Tendo como
exemplo o ago API classe P110, pode-se afirmar que ele apresenta tensao de escoamento minimo de

110.000 psi, que ¢ aproximadamente 758,4 MPa (API 5CT, 2012).

A Tabela 1 apresenta as caracteristicas quimicas dos acos utilizados em revestimento e tubos
de fabricagdo de pogos de acordo com a norma API 5CT. Tendo como destaque o ago API K55, foco
de estudo dessa Dissertacdo, tal como os demais agos do grupo 1, dispde somente de limitagdes dos
limites de P (fosforo) e S (enxofre), que sdo conhecidos como impurezas. Como a norma
apresentada ¢ baseada na tensdo de escoamento, a composicdo quimica pode ficar a critério do

fabricante, satisfazendo os limites quimicos estabelecidos pela norma (MEDEIROS, 2019).
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por exemplo o aco de grau K55 que ¢ utilizado na exploracao de hidrocarbonetos.
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A Tabela 4 mostra as exigéncias de resisténcia mecanica (tensdo de escoamento e resisténcia

Na Tabela 5 sdo apresentadas as propriedades e aplicacdes dos principais agos API, como

Tabela 4: Tensao de escoamento e resisténcia a tragdo dos agos para tubos (revestimento e tubos de fabricagao).

Tensao de Escoamento

Resisténcia a Tracao

Grupo| Grau | Tipo Min. (psi) (11:442‘;) 1::‘;‘) aﬁ‘,’:{) 1(\;;'1‘) Min. (MPa)
H40 ; 40.000 275,79 | 80.000 | 551,58 | 60.000 413,69
155 ; 55.000 37921 | 80.000 | 551,58 | 75.000 517,11
! K55 - 55.000 379,21 | 80.000 | 551,58 | 95.000 655,00
N80 | 80.000 551,58 | 110.000 | 758,42 | 100.000 | 689,48
M65 ; 65.000 448,16 | 85.000 | 586,05 | 85.000 586,05
L80 1 80.000 551,58 | 95.000 | 65500 | 95.000 655,00
L80 | 9Cr 80.000 551,58 | 95.000 | 65500 | 95.000 655,00
2 L80 | 13 Cr 80.000 551,58 | 95.000 | 65500 | 95.000 655,00
€90 1-2 90.000 551,58 | 105.000 | 723,95 | 100.000 | 689,48
95 ; 95.000 655,00 | 110.000 | 75842 | 105.000 | 723,95
T95 1-2 95.000 655,00 | 110.000 | 758,42 | 105.000 | 723,95
3 | piio ] 110.000 758,42 | 140.000 | 96527 | 125.000 | 861,84
4 | Q25 | 14 125.000 861,84 | 150.000 | 103421 | 135.000 | 930,79

Fonte: Adaptado da Norma API 5CT, 2012.
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Tabela 5: Principais caracteristicas e aplica¢des dos agos API 5CT.

Grau

Propriedades

J55

E um ago de baixo grau (baixa resisténcia) e, portanto, é amplamente aplicado para extragdo
de o6leo e gas especialmente em baixas profundidades. Devido ao seu baixo custo em relagéo
aos demais agos, 0 seu uso € muito comum na induastria de petroleo e gas. Pode ser
encontrado na forma de tubo sem costura ou tubo com costura (soldado por resisténcia
elétrica EW). A critério do fabricante pode ser encontrado como: fabricado, normalizado,
normalizado e recozido, ou temperado e revenido.

KS5

Assim como os agos J55, os agos K55 sdo considerados agos de uso comum para
revestimento de pocos utilizados para exploragdo de hidrocarbonetos em profundidades
relativamente baixas. A critério do fabricante pode ser encontrado como: fabricado,
normalizado, normalizado e recozido, ou temperado e revenido.

N80

E uma classe relativamente antiga com as exigéncias quimicas somente nos teores de
fosforo (P) e enxofre (S), assim como os J55 e K55, mas com resisténcia mecanica superior,
0 que o torna apropriado para aplicagdes em pogos de maiores profundidades (profundidade
média). E suscetivel a SSC- Sulfide Stress Craking induzida pelo H,S (trincamento induzido
por sulfeto). Pode ser encontrado como: normalizado (N80 — Tipo 1), normalizado e
recozido e temperado e revenido. A condi¢do de temperado e revenido ¢ preferida devido a
alta resisténcia. O grau N80 € normalmente mais barato do que o grau L80.

L80

Acos L80 combinam boa resisténcia mecanica com boa resisténcia a corrosdo. O L80 esta
disponivel em trés tipos: tipo 1, 9Cr e 13Cr, sendo o tipo 1 o mais barato, porém o mais
suscetivel a corrosdo. Com o passar do tempo o L80 tipo 9Cr foi substituido pelo 13Cr.
Estes acos tornaram-se populares para uso em pogos que contém CO, e H,S. L80 13Cr
apresenta boa resisténcia a corrosdo em ambientes que possuem CO,, contudo para uso
seguro a pressao parcial do H,S deve ser menor que 1,5 psi (10KPa).

T95

Apresenta alta resisténcia mecanica e sdo disponibilizados em dos tipos: Tipo 1 e Tipo 2.
Tipo 1 ¢ indicado para uso em ambientes com H.,S.

P110

Sdo0 acos de alta resisténcia mecanica que podem ser normalizados e temperados. Sao
usados em pogos de elevadas profundidades com altas pressdes envolvidas. Sdo suscetiveis
a falha por SSC - Sulfide Stress Craking, a ndo ser que as temperaturas sejam relativamente
altas (> 79,44°C). Os acos P110 sdo um pouco mais caros que os agos L8O Tipo 1, mas
normalmente mais baratos que os agos C90 e T95.

Q125

Aco para elevadas profundidades devido sua alta resisténcia. Geralmente ndo ¢ usado em
ambiente com H,S.

Fonte: Adaptado de Barros, 2015.

Com o avango tecnologico da perfuracdo de revestimento, as conexdes estdo expostas a

condigdes de pocos cada vez mais rigorosas. Essas condigdes envolvem pressdes elevadas,

temperaturas mais altas e cargas mecanicas mais altas para periodos de perfuragdo mais longos.

Como consequéncia, o desempenho das conexdes nessas condigdes se torna preocupante

(CIRIMELLO et al., 2017).

Casing-while-Drilling (CwD) ¢ um método contemporaneo de perfuragdo de pocos, que

consiste em uma técnica de perfuragdo (ou alargamento) com o revestimento conectado a um
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conjunto de fundo de pogo especial (BHA), em vez de usar um tubo de perfuragdo com um conjunto
convencional de colares de perfuragdo e um conjunto de tubo de perfuragdo pesado. Dependendo da
aplicacdo CwD, a broca pode ser convencional ou perfuravel e a conexao do revestimento pode ser
rosqueada API padrdo ou uma rosca especial modificada premium (SANCHEZ e AL-HARTHY,
2011).

Esse sistema estd sendo usado tanto em aplicagdes onshore, onde pogos inteiros sio
perfurados com revestimento, quanto em aplicacdes offshore, onde secdes especificas do furo sdo

perfuradas com revestimento (TESSARI e WARREN, 2006).

A falha do revestimento estd entre as principais preocupagdes associadas as operagoes de
perfuragdo de pogos de petrdleo e gas. Na perfuracdo, os revestimentos sdo normalmente
danificados por torque inadequado ou propriedades degenerativas, subsequentemente seguido por
falha através de separacdo ou divisdo. Portanto, o desempenho do revestimento ¢ um fator relevante
sob esta condigdo. Para favorecer a expansao de aplicagdes de perfuragdo de revestimento, um novo
protocolo de teste ¢ necessario para caracterizar adequadamente o desempenho do revestimento

(XU et al., 2012).

A taxa de falha do revestimento, ocasionando vazamento de fluido ou gas, aumenta
drasticamente com o envelhecimento dos pocos. Além disso, 90% das falhas de revestimento
acontecem nos pontos de conexdo que ligam cada tubo de ago individual (CIRIMELLO et al.,

2017).

Cirimello et al. (2017) investigaram a falha de um revestimento de tubo sem costura durante
a perfuracdo de um pogo de petroleo. Esse revestimento era composto por um tubo manufaturado
com o aco grau K55 que atendia a especificagdo quimica e as propriedades mecanicas da norma API
5CT. Observa-se pela Tabela 6 os resultados da analise quimica do material do tubo e os limites
exigidos pelo padrdo API 5 CT para um grau K55. Foram realizadas andlises fractograficas e anélise
de falha com testes fisicos e quimicos. O material do revestimento apresentou uma boa tenacidade

na temperatura de servigo.
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Tabela 6: Composi¢des quimicas para material de revestimento (% em massa).

Elemento Tubo com API 5CT - GRAU
Falha KS5

C 0,24 -

Mn 1,36 -

Mo 0,06 -

Cr 0,07 -

Ni 0,13 -

Cu 0,07 -
P 0,015 0,030 max.
S 0,010 0,030 max.
Si 0,35 -

Fonte: Adaptada de Cirimello et al., 2017.

Os requisitos da API 5CT para o grau K55 ndo envolvem nenhum tratamento térmico
obrigatério. No entanto, essas estruturas de revestimento tubular podem ser normalizadas,
normalizadas e revenidas ou temperadas e revenidas, por opcao do fabricante ou se especificado

pelo comprador no pedido de compra (CIRIMELLO et al,, 2017).

De acordo com Cirimello ef al., (2017), a anélise por microscopia Optica do material de
revestimento foi conduzida de acordo com a norma ASTM E 3-11. As amostras foram atacadas com
Nital 2%. A Figura 9 mostra uma microestrutura tipica Ferrita — Perlita. E possivel observar uma
microestrutura bastante grosseira com heterogeneidade no tamanho das coldnias de perlita, assim
como ferrita precipitada nos contornos dos graos austeniticos prévios. Esta microestrutura parece
ser uma microestrutura tipica de um material em seu estado como laminado, ou seja, sem aplicacao

de tratamento térmico apos a laminagao.
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Figura 9: Microestrutura do material de revestimento aco API 5CT grau K55 (100x%).

Fonte: Adaptada de Cirimello et al., 2017.

Cirimello et al. (2017) concluiram que, mesmo que o revestimento com falha esteja em
conformidade com todos os requisitos da norma API 5CT, a metodologia CwD Casing while
Drilling necessita de um projeto de coluna que considere a resisténcia a fadiga com o intuito de

evitar trincas subcriticas que futuramente poderiam comprometer a integridade do pogo.

Cirimello et al. (2017) ainda sugere analisar a viabilidade técnica e econdmica do uso de
projetos de acoplamento de tubo mais sofisticados. Por sua vez, estes projetos combinariam acos de
alta tenacidade obtidos a partir de um projeto de liga bem planejado (defini¢do de composi¢ao

quimica) e aplicacao de tratamentos térmicos adequados apos a etapa de laminagao.

Apesar da norma API 5CT ndo apresentar requisitos referentes ao comportamento em
corrosao dos agos utilizados para revestimentos de tubos de perfuracio para extragdo e transporte de
petrdleo e gés, alguns estudos t€ém mostrado a importancia de se avaliar o desempenho em corrosdao
desses acos, como ¢ o caso do aco API K55. Barros (2015); Cirimello ef al. (2017), por exemplo,
destacaram que acos para esta aplicagdo quando expostos a meios ricos em CO, possuem baixo
desempenho em corrosdo ou corrosdo sob tensdo, podendo apresentar alta suscetibilidade ao

trincamento, levando até mesmo a tubulacao a fratura.

Barros (2015) investigou a corrosao dos agos SAE 1010, API K55 e API N8O na presenga de
CO; a alta pressao em diferentes meios corrosivos, reproduzindo situagdes presentes em pocos para
injecdo de CO, com o objetivo de armazenamento geoldgico de carbono. A corrosdo foi analisada

na pressao de 15 MPa, nas temperaturas de 50°C e 90°C, em solu¢des aquosas saturadas com CO,
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contendo NaCl ou CaCl, e em CO, supercritico umido. Os corpos de prova do aco SAE 1010
usados no ensaio de corrosdo foram obtidos de barras trefiladas. De acordo com Barros (2017), a
composi¢ao quimica foi obtida por meio de espectroscopia de emissao Optica e ¢ apresentada na

Tabela 6. A microestrutura do ago € composta por ferrita e perlita.

Os acos API K55 e o API N8O utilizados em seus ensaios de corrosdo foram obtidos de
tubos de revestimento sem costura. A composi¢do quimica estava em conformidade com a norma
API 5CT e ¢ apresentada na Tabela 7. Cabe ressaltar que para estes agos a norma apenas especifica
os teores maximos de P (fésforo) e S (enxofre) que ndo podem ultrapassar 0,03%, além disso, a
microestrutura do aco API K55 foi composta por ferrita e perlita, como mostrado na Figura 10 (a).
A Figura 10 (b) mostra um detalhe de uma colonia de perlita contendo lamelas de ferrita e
cementita, enquanto a microestrutura do aco API N80 ¢ constituida por ferrita acicular e bainita com

carbonetos precipitados no contorno de grao, como mostrado na Figura 11.

Tabela 7: Composi¢ao quimica em percentual em massa dos agos SAE 1010, API K55 E API N80 obtida por

espectroscopia de emissdo Optica.

Aco C Si Mn P S Cr Ni Mo Ti
SAE 1010 0,118 | 0,01 0,52 0,012 | 0,009 0,01 0,01 - -

KS5 0,235 | 0,239 [ 1,35 0,022 | 0,0089 [ 0,036 0,015 0,016 | 0,0020

N80 0,305 | 0,26 1,24 0,003 | 0,008 0,07 - 0,10 -

Fonte: Adaptada de Barros, 2017.
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Figura 10: Imagens de MEV da microestrutura do agco API K55 (secdo longitudinal) em diferentes magnificagdes, (a) graos

ferriticos e perliticos, e (b) detalhe da perlita.

(a) (b)

Fonte: Adaptada de Barros, 2017.

Figura 11: Imagem de MEV da microestrutura do ago API N8O (se¢do longitudinal).

Fonte: Adaptada de Barros, 2017.

Barros (2015) destaca que apenas o agco API K55, na temperatura de 90°C, na presenca de
NaCl, apresentou corrosdo moderada. Ja em meio de CO, supercritico imido hé predominéncia de
corrosdo moderada e alta. A autora também apresenta que acos que contém Fe;C globular e
dispersa, como o caso do ago API N80, apresentam taxa de corrosdo mais alta que os agos que tém
Fe;C lamelar, como € o caso do ago grau K55. Dessa forma, conclui-se que a composi¢ao quimica e

a microestrutura do ago sao importantes para a resisténcia a corrosao.
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Ademais, Elramady (2015) estudou o efeito de laminacdo a frio e expansdo a frio nas
caracteristicas superficiais de agos API SCT quando expostos a um ambiente contendo CO.. Os dois
tipos de trabalho a frio mencionados, segundo o autor, exercem significativa influéncia no

desempenho em corrosdo dos acos API 5CT K55 e P110.

A Figura 12 mostra a microestrutura pro-eutetdoide do aco K55 obtida por um microscopio
optico de luz refletida. A microestrutura consiste em ferrita pro-eutetdide ao longo dos limites de
grao da austenita prévia e perlita fina. O material, conforme recebido, mostra ainda ferrita de
Widmanstétten crescendo a partir das superficies dos grdos de austenita (primaria), mas
principalmente se desenvolvendo a partir da ferrita alotriomorfica na microestrutura (ELRAMADY,

2015).

Figura 12: Fotomicrografia optica revelando a microestrutura do ago API 5CT K55.

Fonte: Adaptado de Elramady, 2015.

De acordo com os resultados dos testes realizados por Elramady (2015), a resisténcia a
tragdo final aumenta com a deformagao percentual, esse resultado era esperado pois os metais foram
trabalhados a frio. A tensdo de escoamento, por outro lado, apresentou determinada variabilidade

que pode ser atribuida ao resultado das tensdes residuais no material.

Os graus que apresentam maior resisténcia mecanica, ou seja, APl 5CT N80 e P110,
mostraram discrepancias nos dados de rendimento e resisténcia a tragdo, enquanto os graus de
menor resisténcia mecéanica, API SCT K55 e API 5CT L80 apresentaram comportamentos normais.
Uma queda no limite de escoamento e no limite de resisténcia a tragdo final que sistematicamente

aumenta com a expansao foi observada no aco P110 (ELRAMADY, 2015).
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Em seu trabalho, Elramady (2015) realizou teste de polarizagdo linear pois ¢ considerado
uma forma simples e rapida de determinar a taxa de corrosdo. O ambiente para os experimentos que
usou este método foi composto por agua de formacao sintética saturada com CO, em uma condigao
estagnada. As medi¢des de potencial foram realizadas em relacdo ao potencial do eletrodo de

calomelano saturado.

Os testes realizados por Elramady (2015) identificaram que o potencial dos agos ferritico-
perliticos alterou para um potencial mais positivo apds 144 horas. A taxa de corrosdo aumentou
rapidamente com o tempo para todos os acos K55. Elramady (2015) cita ainda que um estudo
anterior em sistemas semelhantes revelou que o aumento da temperatura causa uma diminui¢ao na
taxa de corrosdo no decorrer do tempo a medida que o potencial de corrosdo se move para valores
mais altos. Esse estudo descreveu que a 60°C a taxa de corrosdo e o potencial do eletrodo
aumentam simultaneamente por aproximadamente 60 horas, entdo a taxa de corrosdo diminui

enquanto o potencial do eletrodo continua se movendo em dire¢do a potenciais mais positivos.

Segundo Elramady (2015), o ago com menor resisténcia mecanica, APl 5CT K55,
apresentou um comportamento indesejdvel em um ambiente corrosivo no teste de taxa de
deformacao lenta. O material ductil exibiu a maior perda de resisténcia mecanica e a maior

suscetibilidade a corrosao sob tensdo em um ambiente contendo CO,.
2.3 Tratamentos Térmicos de Témpera apds Austenitizacio Intercritica

O tratamento térmico de témpera consiste no aquecimento da liga, normalmente, 50°C
acima da temperatura Acs € Ac; do diagrama Fe-C para os acos hipoeutetdides e para os agos
hipereutetdides, respectivamente, seguido de um resfriamento rapido (continuo) apds austenitizagao
da liga, o qual pode ser feito em agua, 6leo, ou mesmo ao ar, dependendo da temperabilidade do
ago, visando a obten¢ao da microestrutura martensitica.

O objetivo do tratamento térmico de témpera ¢ aumentar a dureza, o limite de escoamento a
tragdo, o limite de resisténcia a tracao, a resisténcia a compressao ¢ ao desgaste, mediante a uma
consequente diminui¢do da tenacidade ao impacto, do alongamento e da estriccdo, ou seja, em
detrimento da ductilidade do aco.

A temperabilidade do aco ¢ a caracteristica mais importante a ser observada ao se determinar
a taxa de resfriamento mais adequada para execug¢do do seu tratamento térmico de témpera,
possibilitando a completa transformacdo da austenita em martensita, em temperaturas abaixo da

temperatura M; (temperatura de inicio de transformacao martensitica da liga escolhida).
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Quando a temperatura final do tratamento de témpera ¢ superior a da temperatura Mg
(temperatura de fim de transformagdo martensitica da liga escolhida), parte da austenita continua
associada a martensita, ndo sofrendo a transformagdo e ficando retida entre as agulhas de
martensita, ganhando o nome de austenita retida. A formacao de austenita retida nos agos estd muito
associada a composi¢do quimica da austenita e também a sua estabilidade mecénica.

Geralmente, cristais de austenita ricos em carbono e outros elementos y-géneos possuem
maiores restrigdes termodindmicas e mecanicas a ocorréncia da transformacdo martensitica,
exigindo assim maior super-resfriamento para sua ocorréncia. No entanto, caso estes cristais
estejam muito estabilizados, mesmo em uma témpera até a temperatura ambiente, ndo havera forca
motriz suficiente para que a transformacdo ocorra e estes cristais de austenita permanecerdo
presentes na estrutura, mesmo a temperatura ambiente.

Uma curva de temperabilidade Jominy tipica de um ago ¢ mostrada na Figura 13. A
extremidade temperada ¢ resfriada mais rapidamente e apresenta a dureza maxima; para a maioria
dos agos, o produto nessa posicao ¢ 100 % martensita. A taxa de resfriamento diminui em fun¢ao da
distancia a extremidade temperada, e a dureza também diminui, como exibido na Figura 13. Com a
diminui¢do da taxa de resfriamento, ha mais tempo para a difusdo do carbono e a formagao de
maior propor¢do de constituintes difusionais. Sendo assim, um ago muito temperavel retém altos
valores de dureza até distancias relativamente grandes; um ago pouco temperavel ndo retém altos
valores de dureza. Além disso, cada ago tem sua propria e exclusiva curva de temperabilidade

(CALLISTER e RETHWISCH 2020).

Figura 13: Gréfico de temperabilidade tipico da dureza Rockwell C em fun¢do da distancia até a extremidade

temperada.

DUREZA, HRC

Diistincia a partir da extremidade temperada.

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch, 2020.
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A taxa de resfriamento de uma amostra depende da taxa de extragdo de energia térmica, que
¢ uma funcdo das caracteristicas do meio de resfriamento que estd em contato com a superficie da

amostra, assim como do tamanho e da geometria da amostra (CALLISTER e RETHWISCH, 2020).

A severidade da témpera ¢ um termo utilizado com frequéncia para apontar a taxa de
resfriamento; quanto mais rapido for o resfriamento, mais severa serd a témpera. Entre os trés meios
de témpera mais comuns — agua, 6leo e ar — a 4gua causa a témpera mais severa, seguida pelo 6leo,
que por sua vez ¢ mais eficiente do que o ar. O grau de agitagao de cada meio também influencia a
taxa de remocao de calor. O aumento da velocidade do meio de resfriamento ao longo da superficie
da amostra melhora a eficiéncia da témpera. As témperas em 6leo sdo indicadas para o tratamento
térmico de muitos agos ligados. Na pratica, para os agos com maiores teores de carbono ou adi¢ao
de outros elementos de liga em maior concentragdo, a témpera em agua ¢ muito severa, pois podem
ser produzidas trincas ou empenamento. O resfriamento ao ar de agos-carbono comuns
austenitizados gera normalmente uma estrutura quase exclusivamente perlitica, pois 0s mesmos nao
possuem temperabilidade elevada o suficiente para este meio de témpera (CALLISTER e

RETHWISCH, 2020).

Portanto, ao se planejar um tratamento térmico de témpera bem-sucedido para um ago
qualquer, ¢ de fundamental importancia que, se conhega as suas temperaturas criticas Ac; ¢ Acs para
garantir a sua austenitiza¢do de forma adequada; se conheca a curva de temperabilidade do ago ou o
seu diagrama TRC, pois de posse de um destes dados ¢ possivel definir a velocidade de
resfriamento adequada de forma a se obter microestruturas majoritariamente martensiticas. A Figura
14 mostra, esquematicamente, um diagrama TRC de um acgo. E possivel observar a velocidade
critica (v.) de resfriamento. A velocidade critica de resfriamento ¢ a menor velocidade possivel que
se pode aplicar a um dado aco de forma a ndo permitir a formagao de constituintes difusionais.
Portanto, ao se aplicar uma velocidade de resfriamento maior do que v., uma estrutura

majoritariamente martensitica sera garantida.
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Figura 14: Representacdo esquematica de um diagrama TRC de um aco destacando a velocidade critica de

resfriamento (v.).
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Fonte: Adaptado de Notas de Aula Prof°.Dr. G. L. Faria, 2021.

A austenitizagdo intercritica consiste no aquecimento de um aco hipoeutetéide até uma

temperatura entre Ac; € Acs e tem sido muito utilizada atualmente para a obtencao de acos de alta

resisténcia e baixa liga (ARBL) com menor teor de carbono, visando obter alta resisténcia mecanica
por mecanismos convencionais, como endurecimento por transformacgao de fase, por refinamento de
grao e por aumento na densidade de discordancias, sendo ainda possivel que, para algumas ligas
com elevado teor de manganés ¢ desejavel a presenca de austenita retida na matriz, uma vez que
esta quando deformada apresenta um fendmeno de plasticidade induzida por transformagao

favorecendo a ductilidade e a conformabilidade do a¢o (YAN et al., 2017).

Os agos bifasicos sao conhecidos por apresentarem uma microestrutura de matriz ferritica
com ilhas de martensita, dessa forma o ago apresenta uma boa relagdo entre resist€ncia mecanica,
tenacidade e ductilidade (WANG E WEI, 2013). A microestrutura desses acos ¢ obtida a partir da
austenitizag¢do intercritica que consiste em aquecer uma amostra de ago no campo intercritico, ou
seja, entre Ac; e Acs. No caso de um ago hipoeutetoide, as fases estaveis neste campo do diagrama

de fases serdo ferrita e austenita.

Portanto, independente da microestrutura inicial do ago, se ele for aquecido em uma
temperatura entre Ac, € Ac; € mantido nesta temperatura por tempo suficiente, a microestrutura sera

totalmente bifasica, constituida por ferrita e austenita, conforme ilustra o diagrama Fe-C da Figura
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15. Assim quanto maior a temperatura de austenitizag¢do intercritica, maior serd a fracdo de austenita

formada e, consequentemente, menor sera a fragdo de ferrita ndo transformada (LEE E COOMAN,
2013).

Figura 15: Diagrama Ferro Carbono — Austenitiza¢do Intercritica.
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Fonte: Adaptado de DAS; CHATTOPADHYAY, 2009.

A mudanca da temperatura de austenitizacdo intercritica provoca a formacdo de
microestruturas bifasicas com diferentes fragdes de ferrita e martensita, caso o material seja
temperado. Sabendo que a martensita ¢ uma fase que confere resisténcia mecanica ao material ¢ a
ferrita ¢ uma fase que confere ductilidade, isso faz com que os agos bifasicos sejam interessantes e
vislumbrados em outras aplicagdes, logo, se hd a necessidade de maior resisténcia mecanica, deve-
se aumentar a temperatura de austenitizagdo intercritica, aumentando-se assim a fragdo de austenita.
Portanto, quando temperado, maior fragao de martensita sera obtida. Quando ¢ importante obter um
aco com maior ductilidade, ¢ possivel controlar a temperatura de austenitizagdo intercritica,

mantendo a temperatura mais baixa e dessa forma obter maior fragio de ferrita (HUSEYIN;
HAVVA; CEYLAN, 2010).

Uma possivel aplicagdo moderna da austenitizagdo intercritica € no processo de témpera e
particdo (Q&P quenching and partitioning) que consiste em enriquecer a austenita em carbono
buscando estabilizd-la a temperatura ambiente. No tratamento de Q&P cléssico, o aco ¢
completamente austenitizado, ou seja, apresenta 100% de austenita apos a austenitizagdo, porém, na
témpera, ele ndo ¢ resfriado a temperatura ambiente, o resfriamento ¢ parado em uma temperatura

entre M; e My, assim sendo, parte da austenita vai ter se transformado em martensita e a outra parte

ainda nao.
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Apos essa etapa, o aco ¢ reaquecido e esse sistema martensita-austenita permanece nesta
temperatura por um certo intervalo de tempo. Entdo devido a diferenca de solubilidade, ocorre a
particdo de carbono da martensita para a austenita, este estagio ¢ chamado de particdo e ¢ feito em
geral em baixas temperaturas, abaixo de 450°C (MATAS e HEHEMANN, 1960). Segundo Centeno
(2018), ao inserir filmes de austenita retida estabilizada através da particdo do carbono pela
martensita, ocorre uma melhora na plasticidade da martensita devido a diminui¢do da concentragdo
de carbono e também pela substitui¢do total ou parcial de carbonetos no processo de revenimento.
Dessa forma, a austenita retida pode influenciar as propriedades mecanicas de diferentes agos
bifasicos. Nos ultimos anos o tratamento térmico de témpera e particdo (Q&P quenching and

partitioning) vem sendo estudado e tem se mostrado promissor em alcangar os mesmos resultados.

O processo de témpera e particado (Q&P) consiste na t€émpera a uma temperatura abaixo da
temperatura inicial da martensita (M;), porém acima da temperatura final da martensita (My) para
formar uma determinada quantidade de martensita, posteriormente ¢ realizado um tratamento
isotérmico para possibilitar a particdo do carbono da martensita para austenita na auséncia de
precipitacdo de carboneto. Apods essas duas etapas, o aco ¢ temperado a temperatura ambiente e

ocorre o processo de retencdo da austenita (SANTOFIMIA et al., 2008).

A temperatura de t€émpera determina a fragao de martensita inicial e a fracdo de austenita
ndo transformada com base na cinética de transforma¢do da martensita, e ainda a temperatura de
particdo e o tempo controlam a etapa de parti¢do de carbono, esses pardmetros sao essenciais no
controle da microestrutura final (YAN et al., 2017). A¢os (Q&P) com microestrutura multifasica de
martensita empobrecida com carbono e austenita retida enriquecida com carbono mostraram
propriedades mecanicas como, resisténcia mecanica e ductilidade satisfatorias, isso acontece devido

a plasticidade induzida por transformag¢ao (TRIP) da austenita retida (GAO et al., 2014).

O tratamento térmico de austenitiza¢do intercritica ¢ responsavel pela transformagao
martensitica apenas em parte da microestrutura (apenas a partir da austenita ja enriquecida em
carbono formada neste estagio). No contexto de Q&P, a obtencdo desta austenita previamente
enriquecida em carbono podera ser benéfica, pois facilitara a sua retengdo. No entanto, como a
transformagdo martensitica ¢ controlada por diversos fatores, como, taxa de resfriamento,
composi¢ao quimica da austenita, defeitos cristalinos, temperatura de final de témpera, entre outros,
a temperatura de austenitizagdo tem uma importancia significativa na formacdo da martensita,
sendo assim, pode influenciar tanto na termodindmica quanto na cinética da transformagao

martensitica (TOTTEN, 2006).
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Nunes et al. (2019) propuseram a realizacdo de uma austenitizagdo intercritica de um ago
inoxidavel 410D, aquecendo o material a temperaturas entre Ac;, que consiste na temperatura de
inicio da formacao da austenita, e Acs, que ¢ a temperatura final de austenitizacdo. Sendo assim,
seria possivel austenitiza-lo parcialmente e, submetendo-o a um resfriamento relativamente rapido,
que representa o tratamento térmico de témpera, a por¢do de austenita formada se transformaria em
martensita. Obtendo-se assim, uma microestrutura bifasica, composta por martensita e pela ferrita

remanescente, que nao sofreu austenitizagdo durante o aquecimento.

Tendo em vista que a realizagdo de austenitizagdes intercriticas no ago 410D, em diferentes
temperaturas entre Ac; e Acs e por diferentes intervalos de tempo poderiam promover a obtengdo de
microestruturas desse aco com fragdes variadas de martensita. Os autores objetivaram avaliar a
influéncia de diferentes tratamentos térmicos de t€émpera com austenitizagdo intercritica sobre a

microestrutura, a microdureza ¢ a resisténcia a tracao do acgo inoxidavel ferritico 410D.

Nunes ef. al. (2019) realizaram a micrografia do aco 410D em seu estado de entrega. E
possivel observar na Figura 16 uma microestrutura majoritariamente ferritica, composta por graos
ligeiramente alongados na dire¢do de laminacdo do material. A microestrutura observada esta
conforme o esperado para o processo de fabricacdo de um ago inoxidavel ferritico laminado a

quente, recozido e laminado a frio.

Figura 16: Microestrutura em microscopia Optica do ago 410D em seu estado de entrega - ataque a quente

com reativo colorante — 500x.
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Fonte: Nunes et al., 2019.

Os autores realizaram dez tratamentos térmicos de témpera em amostras do ago 410D,
variando-se o tempo e a temperatura de austenitizacdo, conforme apresentado na Tabela 8. Em

todos os tratamentos térmicos o resfriamento foi feito em agua. Além disso, também foram
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realizados testes de microdureza Vickers e ensaios de tragdo, tanto para o estado de entrega do aco
410D quanto para amostras dos dez tratamentos térmicos. A Figura 17 mostra as microestruturas
resultantes dos tratamentos térmicos de 1 a 9. Observa-se que todas as microestruturas sao biféasicas,
compostas por ferrita e martensita. De acordo com os autores, quanto maior a temperatura de
austenitizag¢do intercritica e o tempo de tratamento, maior ¢ a fragdo de martensita obtida apos o

resfriamento (fase indicada nas imagens de microscopia éptica por uma seta vermelha).

Figura 17: Microestruturas do aco 410D apos os tratamentos térmicos de 1 a 9 — ataque a quente com reagente colorante —
MO - 500x.

Fonte: Adaptada de Nunes et al., 2019.



Tabela 8: Tratamentos Térmicos Realizados no Ago 410D.

Tratamentos Térmicos
Quantidade | Temperatura (°C) | Tempo (min.)
1 815 5
2 825 5
3 825 15
4 825 30
5 840 15
6 840 30
7 850 15
8 860 30
9 900 30
10 1000 15

Fonte: Adaptada de Nunes et al., 2019.
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A Figura 18 mostra a microestrutura do aco temperado apds ser austenitizado a 1000 °C

durante 15 minutos (tratamento térmico 10). A microestrutura observada é majoritariamente

martensitica, o que estd de acordo com o esperado, uma vez que a temperatura de austenitizagao

adotada nesse tratamento térmico € superior a temperatura Acs do aco (NUNES ez al., 2019).

Figura 18: Microestrutura do ago 410D temperado (1000°C por 15 min.) - ataque a quente com reagente

Fonte: Adaptada de Nunes et al., 2019.
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Com base nos resultados, os autores concluiram que o aumento da temperatura e do tempo
de austenitizacdo favoreceram o aumento da fragdo de martensita na microestrutura e que quanto
maior a fracdo de martensita, maior a dureza e resisténcia mecanica em tragao. O melhor equilibrio
entre ganho de resisténcia mecanica, sem perda expressiva de ductilidade foi apresentado pelo aco
com tratamento térmico 3. Sendo assim, foi considerada uma microestrutura bifasica que
proporcionou um aumento da resisténcia mecanica do ago inoxidavel ferritico 410D sem
comprometer significativamente sua ductilidade.

Acgo bifasico (Dual Phase — DP) ¢ uma classe importante de acos de baixa liga e alta
resisténcia (ARBL). Esses acos apresentam propriedades inicas, como, alta resisténcia a tragdo, alto
alongamento, alta relagdo resisténcia/peso, comportamento de escoamento continuo e resisténcia a
tragdo final favoravel para relagdo de tensdo de escoamento. Essas caracteristicas sdo referentes a
microestrutura dos agos bifdsicos os quais a matriz de ferrita macia e ductil assegura alta
conformabilidade; enquanto a fase de martensita dura oferece efeitos de endurecimento
(NIKOOSOHBAT et al., 2010).

Além da combinacdo Unica de propriedades mecanicas, pesquisadores t€ém investido no
estudo do comportamento a corrosdo de acos bifasicos, para descobrir a verdadeira capacidade
desses agos usados na industria automotiva e também visando outras aplicagdes, como por exemplo,
a utilizagdo desses acos como revestimento de tubos para transporte de 6leo e gas.

A forma mais simples de se obter a estrutura especial de acgos bifasicos € fazer o tratamento
térmico de austenitizagdo em acos de baixa liga (porcentagens de carbono menores que 0,2%) na
faixa de temperatura entre A.; e A e, posteriormente, t€émpera em ambiente adequado. Como
consequéncia, a microestrutura ferrita-perlita é substituida pela microestrutura ferrita-martensita.
Desde a ultima década, as propriedades mecanicas € o comportamento a corrosao dos acos bifasicos
e sua relagdo com a microestrutura tém sido analisadas por muitos pesquisadores (ULU et al.,
2014).

Abedini et al. (2019) estudaram o efeito da temperatura de tratamento térmico intercritico
das propriedades de tragdo, encruamento e resisténcia a corrosdo em agos bifasicos. Os autores
usaram uma chapa de ago SAE 1015, que foi tratada termicamente intercriticamente e o resultado
da fracdo de volume da martensita nas propriedades mecéanicas e no comportamento a corrosao do
aco bifasico produzido foi avaliado. A composi¢do quimica do aco foi determinada através da
técnica de andlise quantométrica e, ¢ mostrada na Tabela 9. As temperaturas Ac; e Ac; foram

estimadas em 742°C e 858°C respectivamente.
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Tabela 9: Composi¢do quimica do aco SAE 1015 (% em peso).

C Mn Si Ni Cr S P
0,1 0,44 |1 0,13 0,04 | 0,08 | 0,02 | 0,14

Fonte: Adaptado de Abedini et al., 2019.

As amostras foram aquecidas com temperatura intercritica entre Ac, e Ac; € permaneceram
por 20 minutos em uma mufla e posteriormente realizou témpera em &agua para atingir a
microestrutura bifasica. As etapas de tratamento térmico que foram utilizadas neste estudo sdo
mostradas na Figura 19. As amostras que foram tratadas termicamente s3o designadas por letras

maiusculas, conforme exibido na figura.

Figura 19: Imagem esquematica do ciclo de tratamento térmico utilizado neste estudo.

Temperatura (°C)

Tempo (min.)

Fonte: Adaptado de Abedini ef al., 2019.

Abedini et al. (2019) realizaram testes mecanicos submetendo 4 corpos de prova de cada
amostra tanto do aco como recebido quanto do ago bifasico em ensaios de tragdo e dureza Vickers.
O objetivo dos testes foi investigar a microestrutura e as propriedades mecanicas do ago. Para
identificar a microestrutura foi usado um microscopio de luz refletida em amostra previamente
submetida a polimento metalografico padrao e ataque com solucao Nital 2%. A fracdo volumétrica

da martensita foi medida pela técnica de contagem de pontos de acordo com a norma ASTM E 562.
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Abedini et al. (2019) ainda realizaram teste de corrosdo usando a técnica de polarizagdo
galvanostatica.

Abedini et al. (2019) concluiram que o aumento da fracdo de martensita acarretou no
aumento da resisténcia a tracdo e a presenga de martensita sendo uma segunda fase mais dura em
acos bifasicos levou a um aumento na resisténcia mecanica em comparagdo com a amostra
recebida. No entanto, também notaram que se a fragdo volumétrica de martensita tiver um aumento
adicional pode ocorrer uma pequena diminuicao da resisténcia a tracao, isso pode estar relacionado
com a diminui¢do do teor de carbono da martensita. Além disso, o ensaio de polarizagdo identificou
que os agos bifasicos apresentaram melhor desempenho em meios corrosivos quando comparados

ao ago carbono com microestrutura ferrita-perlita.

2.4 Corrosao em acos Bifasicos

Os agos bifasicos, conhecidos também como agos Dual Phase (DP), apresentam em sua
microestrutura uma matriz ferritica composta de ilhas de martensita dispersas. A fase ferritica ¢
responsavel pela excelente ductilidade, enquanto as ilhas de martensita conferem resisténcia
mecanica a esses agos. Alguns estudos ja evidenciaram que o efeito combinado entre a fase dura da
martensita e a fase macia da ferrita conferem ao ago alta resisténcia a tragao, alta ductilidade e baixa
resisténcia ao escoamento devido a auséncia das bandas de Liiders (KUMAR et al., 2019).

De acordo com Ramos et al, (1979) um conjunto de fatores, como por exemplo,
composi¢do quimica, o tamanho do grdo, as fragdes volumétricas das fases (martensita, ferrita,
bainita e austenita retida), densidade de discordancias, particdo de elementos, presenga de
microligantes (nidbio, vanadio, titanio, etc), entre outros definem as propriedades mecanicas dos
agos bifasicos.

Apesar desses agos apresentarem excelente comportamento mecanico, a sua durabilidade
por longos periodos vem sendo analisada por alguns pesquisadores. A resisténcia a corrosdo desses
acos esta relacionada diretamente a sua durabilidade a longo prazo, pois esses agos podem estar
expostos a diferentes atmosferas corrosivas, podem experimentar fadiga, e ainda serem utilizados
em ambientes sour na presenca de carregamento ciclico.

A corrosdo dos agos bifasicos estd fortemente relacionada as fragcdes volumétricas de ferrita
e martensita, além do potencial de autocorrosdo e da presenga de células de corrosdao
microgalvanicas. A ferrita atua como microanodo e a martensita tem o papel de microcatodo nos

acos bifasicos (KUMAR et al., 2019).
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Uma das formas de saber o quanto o ago pode resistir em um ambiente corrosivo € através
de reagdes eletroquimicas, essas reagdes se ddo por meio da relagdo entre o potencial aplicado e a
corrente gerada nas reagdes anodicas e catodicas. E possivel obter uma curva de polarizagio a partir
do registro da corrente produzida e a varredura do potencial do material estudado, assim essa curva
permite o entendimento do comportamento eletroquimico do material avaliado (STANSBURY,
1985).

A polarizagdo potenciodindmica pode ser descrita como uma técnica que produz curvas de
polarizacdo e analisa a varredura continua do potencial, observando o inicio da corrosdo, sendo
determinado quando o material ¢ imerso na solucdo, conhecido também como potencial de circuito
aberto, ou ainda potencial no qual as reagdes catddicas dominam e sdo menores que o potencial de
corrosdo, dessa forma, ocorre o aumento do potencial a taxa de varredura constante. Alguns
elementos podem influenciar a aparéncia das curvas de polarizagdo, como, a velocidade da
varredura, a composi¢do da solugdo, o tempo de imersdo anterior a varredura de potencial e a
temperatura de ensaio (STANSBURY, 1985). Para padronizar os experimentos que objetivam obter
as curvas de polarizacdo, foram propostas normas, como a ASTM G5, conhecida
internacionalmente.

Kumar et al., (2019) pesquisaram o comportamento mecanico e de resisténcia a corrosdo de
acos bifasicos baixo carbono com fragdes variadas de martensita preparados através de tratamento
térmico de recozimento intercritico € comparou com o0 ago composto por ferrita-perlita. A

composi¢ao quimica do ago estudado pelos autores € apresentada na Tabela 10.

Tabela 10: Composicao quimica do ago estudado por Kumar et al. (2019) (% em peso).

C Mn S P Si Al Cr Ni Cu Nb \4 Ti
0,16 | 1,20 | 0,006 | 0,013 | 0,14 [ 0,04 | 0,014 | 0,009 | 0,006 | 0,001 [ 0,031 | 0,022

Fonte: Adaptado de Kumar et al., 2019.

Nos estudos de Kumar et al. (2019), foram usadas chapas de ago laminadas a quente com
espessura aproximada de 6 mm. A analise metalografica da amostra no estado de entrega identificou
microestrutura constituida por ferrita e perlita. Para realizar a homogeneiza¢do da microestrutura, as
amostras de aco recebidas foram aquecidas até 950°C durante 30 minutos e resfriadas ao ar antes do
tratamento de recozimento intercritico para obtencao do ago bifasico. As amostras do ago laminado
apods serem homogeneizadas passaram por diferentes rotas de processo de tratamento térmico com o

objetivo de produzir agcos com microestruturas bifasicas com diferentes fracdes volumétricas de
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martensita, como mostrado na Figura 20. As temperaturas Ac; e Ac; das amostras do aco foram

calculadas em 840 e 715 ° C, respectivamente (KUMAR et al., 2019).

Figura 20: Esquema dos ciclos de tratamento térmico utilizados por Kumar et al. (2019) para produgio de agos

bifasicos.
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Fonte: Adaptado de Kumar et al., 2019.

Para realizar o ensaio de tragdo foram preparados corpos de prova seguindo como padrdo a
norma ISO 6892:1998. As amostras foram tratadas em forno do tipo mufla horizontal utilizando-se
temperatura de austenitizacao intercritica entre 760°C e 880°C (com intervalos de variagdo a cada
20°C). O equipamento utilizado apresentava uma precisdo no controle da temperatura de + 5°C.
Ap0s esse estagio de austenitizagdo intercritica de 30 minutos as amostras foram resfriadas em agua
a temperatura ambiente.

Para se medir as fragdes de fase e o tamanho de grao austenitico prévio, as amostras de ago
foram atacadas usando os reativos Nital 2% e posteriormente uma solug@o aquosa saturada de acido
picrico. Para determinar as fragcdes volumétricas de ferrita e martensita foi utilizado o microscopio
de luz refletida equipado com software metalografico quantitativo. Cada uma das amostras
submetidas aos diferentes tratamentos térmicos foram analisadas com auxilio deste software, por
meio da utilizagdo do método de contagem de pontos. As andlises microestrutural e de microdureza
Vicker das amostras de ago tratadas termicamente foram realizadas usando uma pequena amostra

que também seguiu os mesmos ciclos de tratamentos térmicos (KUMAR et al., 2019).
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Os autores ainda avaliaram o comportamento da resisténcia a corrosdo de amostras de aco
com diferentes fragdes volumétricas de ferrita e martensita. Para este fim, utilizou-se técnicas de
medicao de potencial em circuito aberto com tempo, polariza¢ao potenciodinamica e espectroscopia
de impedancia eletroquimica.

Segundo os resultados apresentados por Kumar et al., (2019), as amostras de agos bifasicos
revelaram uma microestrutura homogénea de martensita na matriz de ferrita que foram formadas
apoés o tratamento de recozimento intercritico seguido de témpera em agua. Além disso, as amostras
que foram tratadas acima de Acs, ou seja, temperatura a 840°C mostraram uma estrutura formada
somente por martensita, que pode ser chamada de ago martensitico. E importante ressaltar que o
aumento da temperatura de austenitizacdo intercritica aumentou a fracdo volumétrica de martensita
no aco.

De acordo com Kumar et al., (2019) o comportamento das amostras de aco com diferentes
fracdes de ferrita e martensita em ambientes corrosivos ¢ complexo. Seus resultados mostraram que
0 ago bifasico com 25 a 30% de fragdes volumétricas de martensita se comporta melhor do que o
aco nao tratado termicamente (ferrita-perlita). Entretanto, o aumento na fracdo volumétrica de
martensita de 30 para 50% aumentou a taxa de corrosdo. Os resultados da analise de polarizacdo
potenciodinamica sdo mostrados na Figura 21. A andlise de microscopia eletronica de varredura
(MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS) de uma das amostras do aco bifasico corroido

foi realizada e ¢ mostrado na Figura 22.

Figura 21: Curvas de polarizagdo potenciodindmica de amostras ndo tratadas e tratadas termicamente em diferentes

temperaturas.
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Fonte: Adaptado de Kumar et al., 2019.
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Figura 22: Analise MEV-EDS da regido corroida da amostra apos ser submetida ao teste de polarizag@o

potenciodinamica.

Fonte: Adaptado de Kumar et al., 2019.

Kumar et al., (2019), concluiram em sua pesquisa que € possivel obter ago bifasico a partir
de um ago com 0,16% de carbono, obtendo uma microestrutura composta por ferrita e martensita
realizando tratamento térmico de témpera em agua na regido intercritica. Além disso, o aumento da
temperatura de 760 para 880°C gerou um aumento na fragdo volumétrica de martensita de 32% para
100%. O comportamento mecanico foi influenciado diretamente pela fracdo volumétrica da
martensita ¢ também pelo teor de carbono da martensita na microestrutura. Os limites de
escoamento e de resisténcia a tracdo do ago bifdsico mostraram ser diretamente proporcionais a
temperatura de tratamento térmico (a fracdo de martensita), por sua vez, o alongamento foi
inversamente proporcional, pois sabe-se que o aumento da fracdo de martensita limita a capacidade
de deformagao plastica do material.

Os autores consideraram a temperatura de 760°C como ideal para obter uma boa relagdo
entre limite de resisténcia a tragdo (UTS) e limite de escoamento (YS), além do ago ter apresentado
um comportamento ductil satisfatério (nessa temperatura o aco apresentou 32% de fragdo de
martensita). Diferentemente do comportamento mecanico, o aumento da fragdo volumétrica de
martensita no aco nao esta diretamente relacionado a sua resisténcia a corrosao. O mecanismo de
corrosdo em agos bifasicos depende do comportamento autocorrosivo das fases martensita e ferrita,

assim como da ocorréncia de corrosao galvanica entre elas.
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Nadlene et al., (2011) estudaram o efeito de diferentes fracdes volumétricas de ferrita e
martensita € o0 comportamento em relagao a corrosao e dureza em um ago bifasico. Para esse estudo
foi utilizada uma amostra de aco baixo carbono, que passou pelo processo de laminagdo a quente
tendo 20 mm de didmetro, posteriormente essa amostra foi divida em nove espécimes com 10 mm
de comprimento. As temperaturas de recozimento intercritico foram definidas entre Ac, e Acs, sendo

723°C e 815°C respectivamente.

Nadlene et al., (2011) avaliaram as nove amostras durante o processo de aquecimento para a
formagdo da microestrutura martensitica, os espécimes foram aquecidos em forno durante 25
minutos e resfriado em agua fria objetivando transformar perlita em martensita. Para realizar o teste
de corrosdao as amostras foram imersas em solugdo de NaCl 5% e avaliadas através do CMS
105™DC, que é uma aplicagdo complementar do sistema CMS100™ para medigdo eletroquimica.

As durezas das amostras foram determinadas através de ensaio pela metodologia Vickers.

Assim como Kumar et al., (2019), Nadlene et al., (2011), também observaram que a
temperatura intercritica influencia diretamente a fragdo volumétrica de martensita, ou seja, quanto
maior a temperatura, maior serd a porcentagem de martensita na microestrutura do aco bifasico. A

Tabela 11 mostra o aumento da fracdo volumétrica de martensita com o aumento da temperatura.

Tabela 11: Fracdo de volume da martensita de acordo com o aumento da temperatura.

Amostras 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Temperatura (°C) 720 732 744 756 768 780 972 804 &16

Fraciao de Volume da
Martensita (%)

0 15,45 | 24,5 47 58 63 74 84 | 93,45

Fonte: Adaptado de Nadlene et al., 2011.

Conforme os resultados apresentados por Nadlene et al., (2011), o aumento na quantidade de
martensita devido ao aumento da temperatura intercritica causa a diminui¢ao da fragdo de ferrita, e
devido a essa mudanca na propor¢ao dos constituintes hd uma mudanga na relagdo entre as areas do
catodo e do anodo, portanto o aumento da razao entre martensita (catodo) para ferrita (anodo) leva a
um aumento na taxa de corrosdo, isso se deve a variacdo na morfologia e distribuicdo dos
constituintes. A Figura 23 esboca o quanto a taxa de corrosdo ¢ influenciada pela fragdo volumétrica
das fases e também pela morfologia das mesmas, destacando que o aumento da quantidade de

martensita eleva a taxa de corrosdo no aco bifésico estudado por Nadlene et al., (2011).
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Figura 23: Taxa de corrosdo versus fracdo volumétrica de martensita para o aco estudado por Nadlene et al., (2011).
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Fonte: Adaptado de Nadlene et. al., 2011.

Os ensaios de dureza Vickers realizados por Nadlene et al., (2011) demonstraram que a
dureza do aco bifasico aumenta a medida que a porcentagem de martensita aumenta. A dureza dos
acos bifasicos ¢ maior do que a dureza apresentada pela simples microestrutura ferrita-perlita de um
aco baixo carbono. Além disso, os agos bifasicos apresentam melhores propriedades mecanicas
devido a sua microestrutura ser composta por ferrita € martensita.

Nadlene et al., (2011) concluiram com base nos resultados experimentais, que ¢ possivel
obter um aco bifasico apos o tratamento térmico de recozimento de um ago relativamente simples,
baixo carbono composto por ferrita e perlita, aquecendo o material até a temperatura de 723°C e
fazendo um resfriamento rapido em agua. Ainda o aumento na porcentagem de martensita no aco
bifasico levara a um aumento na taxa de corrosdo, mostrando que a porcentagem de martensita ¢
proporcional a taxa de corrosdo isso porque a mudanga relativa na fragdo das fases causam uma
mudan¢a na propor¢do de catodo para areas anddicas. Ademais, os agos bifdsicos apresentam
melhores propriedades mecanicas se comparados ao ago baixo carbono ferrita-perlita.

Sabendo que os agos bifasicos apresentam uma Otima combinagdo de propriedades
mecanicas, ¢ importante aprofundar os estudos para avaliar o desempenho dessa classe de agos em

ambientes corrosivos, dessa forma Sarkar et al., (2005) investigaram o comportamento em corrosao
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de um aco bifasico em uma solu¢do de NaCl 3,5% variando a quantidade e morfologia dos
constituintes presentes apds o recozimento intercritico de um aco 0,2% C-Mn contendo vanadio.

Sarkar et al., (2005) utilizaram como amostra um ag¢o microligado SAILMA 450H de grau
comercial. O material estava em forma de placa laminada com espessura de 10 mm e apresentava
uma microestrutura inicial composta por ferrita-perlita. As temperaturas intercriticas Ac, e Ac;
foram estimadas em 723°C e 845°C respectivamente.

De acordo com Sarkar et al., (2005), primeiramente as amostras foram normalizadas a
900°C em um forno do tipo mufla por aproximadamente uma hora, posteriormente as amostras
foram submetidas a diferentes tratamentos térmicos, incluindo recozimento intercritico. Apos esse
processo, as amostras foram polidas e atacadas em solu¢do de nital 2% e observadas sob
microscopio de luz refletida. As fragdes dos constituintes foram determinadas por meio de um
analisador automatico de imagens, a dureza Vickers foi analisada com carga de 5 kgf durante 15
segundos. Para avaliar a propensdo do aco a corrosdo, foi utilizada a técnica de polarizagdo
galvanostatica em solugdo de NaCl 3,5%. Os comportamentos de polarizagdo catddica e anddica
das amostras foram estudadas no mesmo arranjo da célula eletroquimica, alterando a corrente em
etapas (SARKAR et al, 2005).

Apbs os experimentos Sarkar et al., (2005) afirmaram que a taxa de corrosdo em solugdo de
NaCl 3,5% de agos bifasicos com estrutura ferrita-martensita depende da fragdo volumétrica e da
morfologia dos constituintes. Além disso, o aumento da quantidade de martensita causa um efeito
indesejavel no comportamento em corrosdo em acos bifasicos, Bhagavathi et al., (2010) também
relataram que a taxa de corrosdo para agos bifasicos ¢ inferior a do ago ferrita-perlita com
tratamento térmico subcritico. Os autores ainda observaram que a morfologia em ilha da martensita
causa uma melhoria da resisténcia a corrosao.

Abedini et al., (2019) avaliaram a resisténcia a corrosdo em um ago bifasico, para isso, o0s
autores preparam 3 corpos de prova de cada amostra, sendo que uma das superficies de cada
amostra foi polida e depois limpa com acetona, as outras superficies foram revestidas com um
material isolante. As amostras foram avaliadas pela técnica de polarizacdo galvanostatica, as
amostras foram tratadas em solugdo de NaCl 3,5% com temperatura de 25°C. Apos realizarem o
teste de corrosdo, as amostras foram observadas através do microscopio eletronio de varredura
(MEV) modelo XL300. A Figura 24 (a) indica o comportamento de polariza¢do potenciodindmica
para amostras do aco bifasico e a Figura 24 (b) indica o ago como recebido em solu¢ao de NaCl a

3,5%.
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Figura 24: Curvas de polarizagdo potenciodindmica do aco estudado por Abedini et al., (2019).
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Fonte: Adaptado de Abedini ef al., 2019.

Segundo Abedini et al., (2019) a densidade da corrente de corrosdo dos agos bifasicos €
menor do que para o aco recebido, o par galvanico entre ferrita e martensita é mais fraco do que
entre ferrita e perlita devido a composi¢ao quimica e microestrutura. Como ¢ mostrado na Figura 25

(a) e Figura 25 (b) e ja relatado acima, a superficie corroida da amostra, conforme recebida ¢ maior

do que a dos acos bifasicos.

Figura 25: Micrografias (MEV) das amostras corroidas apos teste de polarizacdo potenciodindmica.

Fonte: Adaptado de Abedini et al., 2019.

Os estudos de Abedini ef al., (2019), concluiram que a menor taxa de corrosdao ¢ observada
para acos bifasicos em comparagdo com o ago recebido. Além disso, pode ser observado na Figura
26 que ao aumentar a fracdo volumétrica de martensita, a gravidade da corrosdo € maior em relacao
a frequéncia e a profundidade das cavidades, isso acontece devido & mudanga relativa na quantidade

dos constituintes, ocorrendo uma mudancga na razao entre as areas do catodo e do anodo. Se a fragao
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volumétrica de martensita (catodo) aumenta, a area desfavoravel entre o catodo ¢ o anodo aumenta
e isso leva a maior taxa de corrosao dos agos bifasicos com maior fracdo volumétrica de martensita

em comparacao com aqueles com menor fracdo volumétrica de martensita.

Figura 26: Micrografia (MEV) da amostra corroida com alta fragdo volumétrica de martensita apos teste de

polarizacéo potenciodindmica.

Fonte: Adaptado de Abedini et al., 2019.

3 MATERIAIS E METODOS
3.1 Materiais

O material estudado neste trabalho consiste em um aco ARBL com composi¢do quimica
projetada para atender a classe API 5CT grau K55 para aplicacdo na industria de 6leo e gas,
conforme especificacao ilustrada na Tabela 1. As amostras foram coletadas a partir do material
apenas como laminado e resfriado ao ar. Os procedimentos de amostragem foram na ultima regido
do tubo laminado, conforme ilustra a Figura 27 (a). As amostras de aco a utilizadas neste trabalho
foram retiradas de um tubo de ago sem costura com diametro externo de 339,60 mm e espessura de
parede de 15,88 mm, conforme ilustra a Figura 27 (b), laminado pelo Processo Mannesman. Uma
amostra global com 400 mm de extensdo foi coletada e, a partir dela, todos os corpos de prova

utilizados neste trabalho foram usinados.



65

Figura 27: Desenho esquematico ilustrando as regides e dimensdes de amostragem do estado de entrega a partir de um

tubo de aco sem costura laminado e resfriado ao ar (a) secdo longitudinal; (b) secdo transversal.
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Fonte: Do Autor (2021).

3.2 Caracterizacao do Estado de Entrega

3.2.1 Analise Quimica

Com o objetivo de se determinar a composicao quimica do ac¢o estudado, uma amostra
representativa do tubo foi submetida a procedimentos de desbaste em lixa de alumina grao 220# e,
em seguida, as andlises quimicas foram feitas por meio da utilizagao da técnica de espectrometria de
emissdo optica. O equipamento utilizado nesta etapa foi um espectrometro da fabricante Oxford
Instruments, modelo Foundry — Master Xpert. Os ensaios foram realizados em triplicata e os valores
médios das concentracdes dos elementos C, Mn, P, S, Si, Ni, Cr, Mo, Al, V, B e¢ Ti foram

determinados.

3.2.2 Analise Microestrutural

Para a caracterizacdo microestrutural do aco em seu estado de entrega, uma mostra
representativa teve a sua secao transversal retirada da parede do tubo de ago sem costura, e passou
por procedimentos de preparagdo metalografica recomendados pela norma ASTM E3-11 (2017).

Esses procedimentos foram executados no Laboratério de Tratamentos Térmicos e Microscopia
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Optica (LTM) do Departamento de Engenharia Metaltrgica e de Materiais (DEMET), da Escola de
Minas (EM) da Universidade Federal de Ouro Preto (UFOP).

A primeira etapa da preparacdo metalografica consistiu no corte refrigerado da amostra e
selecdo da superficie a ser analisada. O corte foi realizado em uma cortadeira de bancada da
AROTEC com refrigeragao feita por 6leo soluvel em dgua. Em seguida, a superficie a ser analisada
foi submetida a procedimentos de desbaste em uma lixadeira elétrica Duomet Belt Surfacer da
fabricante Buehler com lixa grao 100#. Na sequéncia, a amostra foi entdo manualmente lixada em
lixas de carboneto de silicio com granulometrias 220#, 320#, 400#, 600# e 1200#. Apds a etapa de
lixamento, a amostra foi polida inicialmente com uma suspensdo de alumina de lum, e
posteriormente, com pasta de diamante de 1pum e 0,25um. As etapas de polimento foram executadas
em politrizes Aropol 2V-PU da AROTEC.

Apds a preparacdo superficial, a amostra foi atacada com o reativo Nital 4% por
aproximadamente 10 s e sua microestrutura foi caracterizada por microscopia Optica por meio da
utilizacdo do equipamento LEICA DM2700M. Imagens da microestrutura foram capturadas por
meio da utilizagdo de uma cadmera LEICA MCI170HD. O método das areas de metalografia
quantitativa foi realizado seguindo os padrdes recomendados pelas normas ASTM E1245 e ASTM
E562, foram determinadas as fracdes de ferrita priméria (fase com contraste claro) e de perlita
(constituinte com contraste escuro) na amostra em seu estado de entrega com auxilio do software
Imagel. As fragdes médias dos constituintes foram determinadas a partir da quantificagdo que foi

feita em cinco campos representativos para cada imagem com ampliacao de 200X.

3.2.3 Ensaio de Microdureza Vickers

A amostra no seu estado de entrega foi submetida a ensaios de microdureza Vickers em sua
secdo transversal no equipamento PANTEC, modelo HXD 1000TM, seguindo a norma ASTM E92-
17. Nesta amostra, dez medigdes aleatérias foram realizadas com carga de 1000 g e tempo de
aplicacao de cinco segundos. A microdureza da amostra foi considerada como a média aritmética

das dez medig¢des realizadas.

As medidas de dureza do estado de entrega foram utilizadas como referéncia de
propriedades mecanicas do material para posterior comparacdo com os corpos de prova de

dilatometria termicamente tratados nas condi¢des avaliadas nesse estudo.
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3.3 Simulagdo Termodindmica Computacional

Com objetivo de se determinar a estabilidade relativa das fases que se formam na condi¢ao
de equilibrio, foi realizada uma simulagdo termodindmica computacional. O sofiware MatCalc® foi
utilizado para a constru¢do dos diagramas de fase no equilibrio. A composi¢do quimica do ago foi
usada como dado de entrada no sistema de analise, e a versdo da base de dados utilizada foi do tipo
mc_fe v2.057.tdb. Esta avaliacdo foi necessaria para que, a posteriori, fosse possivel comparar as
temperaturas criticas de transformagdo de fases no equilibrio, A; e As;, com aquelas fora do
equilibrio, Ac; e Acs;, medidas por dilatometria. Além disso, buscou-se avaliar e relacionar a
evolucdo da concentracdo de carbono na austenita em funcdo da temperatura de austenitizacao

intercritica no equilibrio.

3.4 Determinag¢io do Diagrama TRC

Amostras representativas do aco estudado foram usinadas como cilindros macigos com 3
mm de didmetro e 10 mm de comprimento para a realizacdo de ensaios de dilatometria para
determinacdo experimental do diagrama TRC do ago. Os corpos de prova de dilatometria foram
usinados com sua altura alinhada com a dire¢do de laminacdo do tubo sem costura. A Figura 28
apresenta uma fotografia de um corpo de prova de dilatometria, onde é possivel observar um

termopar do tipo K soldado a sua superficie.

Figura 28: Fotografia de um corpo de prova de dilatometria com um termopar do tipo K soldado em sua superficie.

Fonte: Do Autor (2021).
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Todas as amostras do aco submetidas aos ensaios de dilatometria foram aquecidas a uma
taxa constante de 5°C/s até a temperatura de austenitizagdo de 950°C, permanecendo nela por 30 s.
As amostras completamente austenitizadas foram resfriadas sob fluxo continuo de gas hélio em
diferentes taxas de resfriamento, sendo elas: 200°C/s; 100°C/s; 75°C/s; 50°C/s; 25°C/s; 15°C/s;
10°C/s; 7,5°C/s; 5°C/s; 2,5°C/s; 1°C/s e 0,5°C/s até a temperatura ambiente. Apds a realizagdo dos
ensaios, os dados de dilatometria foram tratados, por meio do método dos desvios minimos, o
diagrama TRC do aco estudado foi determinado. O software OriginPro 9.0 foi utilizado nesta etapa
da pesquisa. Destaca-se ainda que os ensaios de dilatometria foram realizados em um dilatdmetro
de témpera R.ILT.A. L78 da fabricante LINSEIS no Laboratorio de Tratamentos Térmicos e
Microscopia Optica (LTM).

As amostras de dilatometria foram submetidas as taxas de resfriamento de 100°C/s, 10°C/s,
5°C/s e 1°C/s também passaram pelo mesmo processo de preparacdo metalografica ja descrito para
o estado de entrega e foram caracterizadas por microscopia eletronica de varredura (MEV). Estas
taxas foram as escolhidas para verificagdo e confirmagdo dos microconstituintes formados em cada
regido dos diagramas TRC. Nesta etapa do projeto, o MEV TESCAN VEGA 3 do NanoLab foi

utilizado.

3.4.1 Determinacio das Temperaturas criticas Ac; e Acs

Assim como descrito no procedimento de determinacdo do diagrama TRC, amostras
representativas do ago estudado foram usinadas como cilindros macigos com 3 mm de diametro e
10 mm de comprimento para a realizacdo de ensaios de dilatometria para determinagdo
experimental das temperaturas Ac, e Acs. Os ensaios de dilatometria foram realizados em um

Dilatémetro de Témpera modelo R.I.T.A. L78 da LINSEIS.

O procedimento adotado para essa determinagdo consistiu no aquecimento das amostras até
a temperatura de 950°C com uma taxa de aquecimento de 3°C/s e tempo de encharque de 3

segundos e resfriamento a 100°C/s até a temperatura ambiente, como ilustra a Figura 29.
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Figura 29: Ciclo térmico experimental para determinar Ac, e Ac; por dilatometria.
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Fonte: Do Autor (2021).

Finalizado o tratamento térmico inicial, os dados de dilatometria foram tratados com o
auxilio do software Origin 9.0 e as temperaturas criticas foram definidas utilizando um método de
referéncia e um auxiliar, sendo a referéncia o método dos desvios minimos, que consiste em
prolongar os trechos retos relativos as regides de expansao, no caso do aquecimento (DE ANDRES
et al., 2002) e, como auxilio, 0 método da derivada, definido como a temperatura na qual a curva da
derivada comeca a se desviar da linearidade (PAWLOWSKI, B.; BALA, P.; DZIURKA, R., 2014),
conforme ilustrado na Figura 30. Este procedimento foi realizado em triplicata e determinou os

valores Ac; e Ac;como as médias aritméticas dos resultados obtidos a partir dos 3 ensaios.
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Figura 30: Exemplificacdo da determinagdo das temperaturas criticas A.; € A pelo método do desvio minimo.
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Fonte: Do Autor (2021).

3.4.2 Caracterizacido da Transformacao Martensitica

Baseando-se no diagrama TRC do aco estudado e nas temperaturas criticas Ac; e Acs que
foram determinadas por dilatometria no estado fora do equilibrio, foram definidas oito temperaturas
de austenitizagdo (Ty) compreendidas no campo intercritico e trés ja no estado de austenitizagdo
completa, para avaliar o efeito dessa temperatura sobre o comeco e final da transformacgao
martensitica. As temperaturas escolhidas para o campo intercritico fora do equilibrio foram 750°C.
770°C, 780°C, 790°C, 820°C, 850°C e 880°C, ja as temperaturas supercriticas foram 950°C,
1100°C e 1200°C.

O ciclo térmico deste procedimento consistiu no aquecimento continuo das amostras a 3°C/s
até a temperatura Ty, mantidas por 5 minutos e foram resfriadas sob uma taxa de 100°C/s para
garantir com seguranga que toda austenita formada se transformaria apenas em martensita. A Figura

31 mostra esquematicamente o ciclo térmico adotado para avaliagdo da transformagao martensitica.
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Figura 31: Ciclo térmico esquematico para avaliagdo da transformacao martensitica.
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A partir dos dados que foram obtidos por dilatometria foi determinado pelo método do
desvio minimo os valores de M e M; para cada Ty definido, como mostrado, a titulo de ilustragao,
na Figura 32. Para avaliar a fracdo de martensita em func¢do da temperatura, foi utilizado o método
da Regra da Alavanca, que permitiu avaliar a quantidade relativa de cada componente presente na
mistura, aplicada a curva dilatométrica (BHADESHIA, 1992), como mostrado na Equagdo 1, onde

¢ ¢ o valor de AL/L, medido graficamente, como apresentado na Figura 33.

Figura 32: Determinagdo de M, e M; pelo método dos desvios minimos.

T 1 T L 1
- 4,0x107°
1,5%x1072 1
0,0
1,2x107 1
'_
= --4,0010° =
= 9.0x107 5
<]
t=1
5,0x107 [
M, = 366°C
3,0x10° --1.2x10"
T T T T
0 200 400 600 800

Fonte: Do Autor (2021).

Temperatura (°C)



72

& i — Emini
Fracio de martensita = (Emedido minimo) (1

{Ema'_r['ma - Em]':lz:'mo}

Figura 33: Determinagdo dos parametros da Regra da Alavanca.
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Para fins de comparagdo, foram utilizados modelos matematicos empiricos descritos na
literatura técnica para determinar os valores de M; das amostras submetidas as diferentes
temperaturas de austenitizagdo. O objetivo desta etapa foi avaliar se os modelos testados poderiam
ser utilizados como boas ferramentas de previsibilidade da cinética de transformagdo martensitica
no aco estudado. Existem varios modelos matematicos de previsdo da cinética de transformacao
atérmica da martensita na literatura (LEE, S.J; LEE Y.K, 2008), mas o modelo proposto por
Koistinen e Marburger (Equagao 2) foi o escolhido para esta avaliagdao. Este modelo relaciona a
fracdo molar, ou madssica, de martensita quando a austenita ¢ submetida a um dado
superresfriamento (M, — T) abaixo da temperatura M; (KOISTINER, D. P.; MARBURGUER, R. E.,
1959).

Fracio de martensita = 1 — EXP[a(M, — T)] 2)

Apesar da fragdo méssica da martensita prevista pela Equag¢ao 2 aumentar exponencialmente

em um formato préoximo a um “C”, diferentes variagdes desta curva foram observadas em ensaios
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de dilatometria em acos baixa liga (LEE, S. J; LEE Y. K., 2004). Desta forma Lee e Van Tyne
(2012) propuseram outro modelo cinético para a previsdo da fracdo volumétrica de martensita

apresentado pela Equacao 3. Onde expoente ¢ € uma constante de ajuste.

Fragio de martensita = 1 — EXPla(M, — T)°] (3)

O formato sigmoidal desta curva indica que a transformagdo martensitica se conclui com
menor super-resfriamento (ou seja, em temperaturas mais altas). Este modelo aperfeicoa o proposto
por Koistinen e Marburger com uma funcdo que representa melhor a taxa de transformagdo da
austenita para a martensita, principalmente em estagios iniciais (LEE, S. J; VAN TYNE, C. J.,
2012).

Buscando ajustar os modelos acima mencionados aos dados experimentais previamente
obtidos pela regra da alavanca, e entdo se determinar as constantes de ajuste ndo linear o, M; e c,
foram construidos graficos Fracdo de Martensita versus Temperatura para todos os valores de Ty.
No software Origin foram realizadas regressoes nao lineares, priorizando valores de My menores
que os observados pelo método do desvio minimo e, finalmente foram determinadas as constantes
de previsibilidade, ressalta-se novamente que todos os valores de M; que foram obtidos foram
submetidos a uma taxa de resfriamento de 100°C/s. A Figura 34 mostra um exemplo de aplicagao

dos modelamentos a partir dos resultados de fracdo de martensita em funcao da temperatura.
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Figura 34: Exemplo de ajustes ndo lineares dos modelos Koistinen-Marburger e Koistinen-Marburger modificado

obtidos a partir da curva Fragdo de Martensita versus Temperatura.
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Fonte: Do Autor (2021).

De acordo com estudos sobre essas equagoes, os parametros a ¢ ¢ dependem dos valores de
temperatura de inicio da transformacao martensitica (EPP; HIRSCH; CURFS, 2012). Para modelar
matematicamente a cinética da transformacdo, os parametros foram ajustados para melhor
correlacdo com os valores de M, obtidos pelo método de desvio minimo. A partir dos valores de
inicio da transformag¢do martensitica obtidos por dilatometria e previstos empiricamente foi

determinado um comparativo M; versus temperatura de austenitizagdo (Ty).

3.4.3 Efeito da Temperatura de Austenitizacdo sobre as Temperaturas M; e M;

Sabe-se que a temperatura de inicio da transforma¢do martensitica (Ms) € influenciada pelo
tamanho de grao austenitico (ANDREWS, 1965) e taxa de resfriamento. Desta forma, para
compreender o efeito da temperatura de austenitizagcdo sobre as temperaturas de inicio e final da
transformagdo martensitica na condi¢do de resfriamento de 100°C/s, foi determinado um grafico
Temperatura Critica versus Temperatura de Austenitizagdo no software Origin por meio de um
ajuste exponencial foram determinados os parametros que melhor se ajustaram a Equacgao 4. Para as

regides que apresentaram linearidade, foi determinado um ajuste linear.
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M.; =Y, + A.EXP(R,.TY) 4)

Para compreender melhor a influéncia da austenitizagdo intercritica seguida de témpera,
simultaneamente sobre M; e sobre a fragdo de ferrita formada, foi determinado um grafico duplo Y
onde o dominio foi definido por Ty compreendido entre Ac; e Acs. Uma das ordenadas, M,
consistiu nos valores medidos por dilatometria para este parametro. A outra ordenada, fragdao de
ferrita, foi obtida a partir da utilizagdo de metalografia quantitativa nas amostras que foram

ensaiadas por dilatometria.

Como o material estudado, apds tratamento de austenitizagdo intercritica seguido de
témpera, trata-se de um ago Dual Phase constituido de ferrita proeutetoide e martensita, foi possivel

determinar a fragao de martensita pela Equagao 5.

Fracdo de Ferrita = 1 — Fracio de Martensita (5)

3.4.4 Efeito da Temperatura de Austenitizacdo sobre a Cinética de Transformacao

Martensitica

Com o objetivo de melhorar o entendimento da cinética de transformagao martensitica, foi
determinada a velocidade (taxa) de transformagdo martensitica para cada temperatura de
austenitizagdo compreendida entre Ac, e Ac; em funcdo da temperatura durante o resfriamento
continuo a 100°C/s. Para isso, foi calculado a derivada temporal da fracdo volumétrica da
martensita (df/dt) (GAO et al., 2012) para as diferentes condigdes de austenitizacdo no campo
intercritico e finalmente, foi determinado um grafico Velocidade de Transformagdo Martensitica

versus Temperatura.

O procedimento descrito acima, considera apenas a parcela de austenita disponivel na
microestrutura das amostras bifasicas se transformando em martensita. Assim sendo, inicialmente, a
cinética de transformacdo foi avaliada considerando somente a evolug¢do da austenita disponivel,
com a fragdo de martensita variando, portanto, de 0 a 1, onde 1 expressa que 100% da austenita
disponivel na microestrutura se transformaria totalmente na fase produto (martensita).

Posteriormente, foi realizada uma correcao dos dados da regra da alavanca com o intuito de se obter
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as fragdes reais de martensita formada em cada condi¢do de austenitizacdo avaliada. Sendo assim,
os dados de fragdo de martensita provenientes da regra da alavanca de cada amostra foram
multiplicados pelo valor real da fragdo de martensita obtida pela metalografia quantitativa apos a

realizacdo dos tratamentos térmicos.

3.4.5 Caracterizacao dos Corpos de Prova de Dilatometria

Executados todos os procedimentos experimentais de dilatometria, as amostras tratadas
termicamente foram submetidas a uma caracterizagao microestrutural. Nesta etapa, inicialmente, os
corpos de prova de dilatometria foram cortados ao meio para a preparagdao metalografica da sua
secdo transversal. Este corte foi realizado de modo refrigerado utilizando-se uma maquina de corte
de precisao modelo CPT-25 da Teclago equipada com disco diamantado. Em seguida, cada amostra
foi submetida aos mesmos procedimentos de preparacdo metalografica realizado para o ago em seu
estado de entrega, seguindo as etapas convencionais de desbaste, lixamento e polimento, conforme

recomendado pela norma ASTM E3-11 (2017).

Buscando revelar as caracteristicas microestruturais da ferrita e da martenista, todas as
amostras foram atacadas com Nital 4% por aproximadamente 10 s e observadas em um microscopio
optico LEICA DM2700M. Deve-se destacar também que para cada amostra resultante dos
tratamentos térmicos de témpera com austenitizagdo intercritica, técnicas de metalografia
quantitativa foram empregadas para a determinacao das fragdes volumétricas de ferrita € martensita.
Para este fim, foram adquiridas cinco imagens de microscopia Optica com ampliagdo de 200X a

partir de regides distintas de cada uma das amostras.

Assim como foi realizado para o estado de entrega, o método das areas de metalografia
quantitativa seguindo os padrdes recomendados pelas normas ASTM E1245 ¢ ASTM E562 foi
empregado e determinou-se as fragdoes de ferrita, martensita e eventuais carbonetos em cada uma
das amostras submetidas a condi¢do de austenitizagdo intercritica por meio do software ImageJ. A
Figura 35 (a) mostra um exemplo de microestrutura obtida apds uma témpera com austenitizagdo

intercritica e a Figura 35 (b) mostra a fracao de ferrita j& quantificada pelo software /mageJ.
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Figura 35: Microestrutura bifasica de uma amostra submetida ao tratamento térmico de austenitizag¢do intercritica

seguida de tempera obtidos por a) Microscopia Optica e b) Imagel.

Fonte:Do Autor (2021).

Para tentar avaliar a relagdo do tamanho de grdo austenitico com a temperatura de inicio da
transformagdo da martensita, as amostras submetidas as condi¢des de austenitizagdo completa e
temperadas foram metalograficamente preparadas seguindo as recomendacdes da norma ASTM E3-
11. As amostras foram atacadas com Teepol, constituido de 3 g de acido picrico, 1,5ml de HCL, 10

gotas de detergente neutro e 240ml de 4gua destilada. O tempo médio de ataque foi de 5 minutos.

O tamanho de grdo austenitico tem uma grande influéncia sobre a microestrutura e as
propriedades mecanicas dos acos. Neste contexto, o desenvolvimento e a aplicagdo de técnicas que
permitam quantificar com precisdo o tamanho de grao austenitico tém importancia nos estudos
metalirgicos (MOTODA, 1983; COTA 2002; CARVALHO, 2007, KHLUSOVA, 2007;
GOLANSKI, 2008; HEINZE, 2013).

Sendo assim, para avaliar quantitativamente o tamanho médio de grdo austenitico de cada
uma das amostras foi utilizado o Método dos Interceptos, normatizado pela American Society for
Testing and Materials — Métodos para determinacao do tamanho de grao médio (ASTM E112,
2013). Com a utilizagdo do software LAS 4.6, foram desenhados cinco segmentos de reta em
regides diferentes de cada imagem adquirida. A fim de tornar as medigdes representativas, 5 campos
diferentes foram considerados para cada amostra. Neste contexto, para se obter o tamanho médio de
grao austenitico, foi calculado o valor médio obtido a partir da aplicacao de 25 linhas teste para

cada uma das amostras.



78

3.4.6 Simula¢io de um Tratamento Térmico de Témpera e Revenimento por Dilatometria

Nessa etapa, uma amostra foi submetida a uma simulacao de tratamento térmico de t€émpera
e revenimento em condicdes usualmente empregadas na industria para o agco em questdo, o ciclo
térmico consistiriu no aquecimento da amostra até a temperatura de 950°C com uma taxa de
aquecimento de 3°C/s e tempo de encharque de 5 minutos, seguido de um resfriamento acelerado a
100°C/s até a temperatura ambiente e revenido a 650°C por 30 minutos, sendo finalmente resfriado
a uma taxa constante de 3°C/s até a temperatura ambiente, conforme ilustrado esquematicamente na

Figura 36.

A amostra submetida a este ciclo teve sua secc¢ao transversal metalograficamente preparada e
atacada. Sua microestrutura foi caracterizada por meio da utilizagdo de técnicas de microscopia
optica ja descritas anteriormente. Ensaios de microdureza Vickers foram executados e os resultados
obtidos nessa etapa foram comparados com os obtidos na etapa de simulacdo de tratamentos

térmicos de témpera com austenitizagao intercritica.

Figura 36: Representacdo esquematica do ciclo térmico de témpera e revenimento simulando uma condi¢do
usualmente empregada industrialmente para o aco estudado.
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Fonte: Do Autor (2021).
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3.5 Desempenho Mecanico em Tra¢do e Corrosio de uma Condicio Promissora de

Témpera com Austenitizacao Intercritica

Com base nos resultados obtidos nas etapas anteriores deste estudo, foi possivel comparar,
por meio da caracterizacdo microestrutural e de microdureza, qual foi a condi¢do de austenitizagdo
intercritica mais promissora para se alcangar maior resisténcia mecanica sem significativo prejuizo
a ductilidade, em relacdo a condicdo submetida ao tratamento térmico de t€émpera e revenimento
usualmente empregado pela industria neste ago. Assim sendo, esta condi¢do promissora de témpera
com austenitizagdo intercritica foi reproduzida em corpos de prova de tragdo padronizados em um
forno tubular do tipo Chervernart. Para fins de comparacdo outras trés condigdes também foram
consideradas: a) um conjunto de corpos de prova de tracao foi ensaiado com o ago apenas como
laminado (estado de entrega); b) um conjunto de corpos de prova de tracdo foi submetido a
condicdo de referéncia industrial, ou seja, témpera com austenitizacdo completa a 950°C seguida de
revenimento de 30 min. a 650°C; c) finalmente um conjunto de corpos de prova de tragdo foi
submetido a mesma condi¢cdo promissora de témpera com austenitizacdo intercritica, mas
posteriormente foi revenido a 600°C durante 10 min. A Tabela 12 resume as condig¢des de

tratamentos térmicos que foram avaliadas nesta etapa do estudo.

Entretanto, como ja mostrado na Revisdo Bibliografica, em microestruturas bifasicas, os
constituintes presentes, assim como as suas fragdes, exercem significativa influéncia sobre o
desempenho em corrosdo do material. Neste contexto, as mesmas condi¢des avaliadas em tragdo
(Tabela 2), também foram reproduzidas em corpos de prova retangulares para a realizacdo de
ensaios de corrosdo. Maiores detalhamentos a respeito das condigdes experimentais utilizadas nos

ensaios de tracao e corrosao sao descritos a seguir.
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Tabela 12: Condigdes de tratamentos térmicos das amostras que serdo avaliadas em relagdo ao desempenho

mecanico em tracao e corrosao.

Condicao Descricao

Corpos de prova usinados a partir do ago no estado de

Como Laminado — Estado de Entrega
entrega.

Témpera em agua a temperatura ambiente, com
austenitizagdo completa a 950°C, seguida de
revenimento de 30 min. a 650°C (condic¢ao usualmente
praticada pela industria).

Tratamento 1

Témpera em agua a temperatura ambiente com
Tratamento 2 austenitizagdo intercritica na temperatura Ty
selecionada.

Témpera em agua a temperatura ambiente com
austenitizagao intercritica na temperatura Ty
selecionada, seguida de revenimento de 10 min. a
600°C.

Tratamento 3

Fonte: Do Autor (2021).

3.5.1 Ensaios de Tracao

Os ensaios de tracdo foram realizados nas amostras tratadas termicamente para determinar a
curva de tensdo versus deformacao das condi¢Oes de tratamento térmico avaliadas, a fim de se obter
propriedades mecanicas do material como o limite de escoamento, o limite de resisténcia e o
alongamento total em fun¢do de cada tratamento térmico. Os ensaios foram executados de acordo
com a Norma ASTM E8/E8M — 21, em triplicata para todas as condi¢des, realizando-se as médias

aritméticas dos valores, posteriormente.

Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente no Laboratorio de Ensaios Mecanicos
do Instituto Federal de Minas Gerais — IFMG — Campus Ouro Preto. Foi utilizada uma maquina
universal de ensaios da marca Time Group, Modelo WDW-200, com capacidade de 10 toneladas.

Os ensaios foram realizados com uma taxa de deformagio de 107s'.

Os corpos de prova foram retirados na direcao longitudinal em relagdo ao sentido de
laminagdo do tubo. A geometria dos corpos de prova, bem como as suas dimensdes estdo

apresentadas na Figura 37, em milimetros.
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Figura 37: Geometria e dimensdes (em mm) dos corpos de prova utilizados para o ensaio de tragao.
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Fonte: Autor, 2021.

3.5.2 Ensaios de Corrosao

Para avaliagdo comparativa do desempenho em corrosdao das condi¢des apresentadas na
Tabela 5, curvas de polarizacdo anoddica potenciodindmica foram determinadas. Para este fim,
amostras retangulares (aproximadamente 1 cm x 1 cm) termicamente tratadas foram submetidas a
procedimentos padronizados de preparagdo metalografica conforme recomenda a norma ASTM E3.

Uma das faces de cada amostra foi preparada até a etapa de polimento em pasta de diamante de

0,25um e, em seguida, foi higienizada com acetona.

Uma vez que as amostras estavam devidamente preparadas, elas foram montadas como
eletrodo de trabalho em um béquer com solucdo de pureza analitica (P.A.) de cloreto de s6dio com
3,5% m/v de NaCl. Compondo a célula eletroquimica, foram utilizados ainda um eletrodo Ag/AgCl
como referéncia e um eletrodo de platina como contra-eletrodo. Os ensaios de polarizagdo foram
realizados em triplicata com uma velocidade de varredura de 0,167mV/s (ASTM G5). Os ensaios
foram realizados no Laboratorio de Corrosdo e Eletroquimica Aplicada — Departamento de

Quimica — ICEB II — UFOP.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Caracterizacao do Estado de Entrega

4.1.1 Caracterizacao Quimica

A Tabela 13 apresenta a composi¢do quimica do aco estudado neste trabalho. Pode-se
observar que se trata de um ago baixo carbono com adi¢cdo de Mn, Cr, Mo ¢ B. Esta composi¢do
quimica atende aos requisitos quimicos do grau K55 especificado pela norma API 5CT. Esta norma,
em termos de especificagdo quimica, limita apenas os teores maximos de S e P em,
respectivamente, 0,03 e 0,03. Quanto aos demais elementos, a norma deixa a escolha dos
fabricantes de forma que, ap6s fabricado, o tubo atenda aos requisitos de propriedades mecanicas do

grau desejado (API 5CT, 2011).

Tabela 13: Composigdo quimica do ago estudado no presente trabalho (% em peso).

C Mn P S Si Ni Cr Mo Al \% B Ti
0,25 | 1,02 | 0,011 | 0,002 [ 0,21 [ 0,05 | 0,032 | 0,032 | 0,028 [0,0046(0,0014| 0,03

Fonte: Do Autor (2021).

Ao se observar a composi¢do quimica apresentada na Tabela 13, verifica-se uma adicao de
1,02%Mn, valor este, acima do usual em agos comuns (0,6-0,8%). Percebe-se ainda a adicao
significativa de B. Mesmo considerando o baixo teor de C, estas adi¢des de Mn e B aumentam a
temperabilidade do ago estudado, tornando-o uma opg¢ao para ser comercializado como temperado e
revenido. O Mn ¢ um elemento substitucional y-géneo que possui raio atdmico maior do que o do
ferro. Assim sendo, a sua adi¢do implica, tanto termodinamicamente quanto cineticamente, no
atraso da decomposicdo da austenita em constituintes difusionais durante resfriamento continuo

(KRAUSS, 2005; BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006).

O Cr, quando em solugao soélida, também dificulta a formagao de constituintes difusionais,
especialmente da perlita. Como este elemento ¢ um bom formador de carbonetos, ele dificulta a
cinética de formac¢ao da cementita durante o resfriamento continuo. O B ¢ um elemento intersticial
que possui raio atdomico relativamente grande comparado aos demais intersticiais, portanto, ele
possui baixa solubilidade na austenita. Adigdes da ordem de 0,0010% de B podem ter significativo
efeito sobre a temperabilidade do aco, pois durante a austenitizacdo, havera segregacdo de B nos

contornos de graos austeniticos e isso levara a diminui¢do da energia de contorno de grao,
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desfavorecendo a nucleagdo heterogénea de ferrita primaria e de perlita (PORTER DAVID A. et. al.,
2021).

4.1.2 Caracterizacao Microestrutural

A Figura 38 apresenta a microestrutura do a¢o estudado no seu estado de entrega, ou seja,
resultante de uma laminagdo de tubo sem costura (Processo Mannesmann) e resfriada ao ar até a
temperatura ambiente. Observa-se que a microestrutura consiste em ferrita proeutetdide e perlita
fina, o que esta de acordo com o esperado para um acgo hipoeutetdide, baixa liga quando resfriado
ao ar. E possivel notar a presenca de inclusdes globulares de sulfetos de manganés provenientes dos

processos de fabricagao.

Figura 38: Microestrutura do aco estudado no estado de entrega. Se¢do Transversal. (a) 200x, (b) 1000x. MO - Ataque:
Nital 2%.

Fonte: Do Autor (2021).

Sobre a morfologia dos graos, observa-se que se trata de uma microestrutura heterogénea
com graos de ferrita alotriomorfica (ferrita de contorno de grao), o que € esperado para agos
hipoeutetdides resfriados ao ar, ja que a ferrita alotriomorfica € a primeira fase a se formar sob taxas
de resfriamento mais lentas a partir dos contornos de grao da austenita, entre as temperaturas Ars e
Ar, Seus graos crescem rapidamente ao longo dos contornos de graos austeniticos devido ao fato de
esta regido propiciar elevada mobilidade atdmica e possuir uma for¢a motriz relativamente elevada
para a transformacdo (aniquilagdo de contornos de griao austenita-austenita). Apds consumir um
segmento de contorno de grao austenitico, o seu crescimento radial passa a ser controlado pela taxa
de difusdo do carbono na interface de transformacao austenita-ferrita que ¢ mais lenta do que aquela

verificada nos contornos de grao. Assim sendo, para o aco estudado, resfriado ao ar, supde-se que
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ndo houve energia nem tempo suficiente para que o crescimento radial acontecesse de forma
expressiva, justificando assim a morfologia predominante de ferrita alotriomorfica (BHADESHIA e

HONEYCOMBE, 2006; PORTER DAVID A. et. al., 2021).

As colonias de perlita apresentaram um crescimento irregular, visto que apresentam
diferentes tamanhos ao longo da secdo transversal. Segundo Krauss (2005) e outros autores, a
decomposicdo da austenita em perlita é acelerada em baixas temperaturas, o que pode ser
contraditorio visto que se trata de um processo difusional. Entretanto, esta anomalia pode ser
explicada pela redugdo do espagamento interlamelar. A medida que a temperatura de transformagéo
perlitica diminui, hd uma diminui¢do da distancia que os atomos de carbono precisam se difundir,
fazendo com que o crescimento das colonias de perlita mais finas seja mais rapido em relagdo as
colonias mais grosseiras (HYZAK; BERNSTEIN, 1976; MARDER et al., 1976; OFFERMAN et
al., 2003; RODRIGUES et al., 2021).

Na Tabela 14, pode-se observar as fragdes volumétricas médias de ferrita e perlita medidas
na amostra em seu estado de entrega. Os dados apresentados consistem em médias e desvios
calculados a partir de 35 campos analisados com ampliagdo de 200X. Verifica-se que em média, no
estado de entrega, as fracdoes volumétricas de ferrita e de perlita foram, respectivamente, 34% e
66%. Deve-se destacar ainda que, por esta dissertagdo se dedicar principalmente a estudar ciclos
térmicos de témpera apos austenitizacao intercritica, a fragao de ferrita do estado de entrega (34%)
sera o limiar méximo de ferrita que podera ser obtido nas microestruturas bifasicas desejadas, ou
seja, na menor temperatura possivel de austenitizagdo intercritica, tendendo a Ac;, a maxima fracao

volumétrica de ferrita sera alcangada e tendera a um valor médio da ordem de 34%.

Tabela 14: Fracdes volumétricas de ferrita e perlita do ago estudado em seu estado de entrega (laminado a quente

em Processo Mannesmann e resfriado ao ar).

Constituinte Fracao Volumétrica Média (%) | Desvio Padrao (%)
Ferrita 34 6
Perlita 66 6

Fonte: Do Autor (2021).
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4.2 Microdureza

A Tabela 15 apresenta dados de microdureza Vickers medidos na amostra no seu estado de
entrega. Os dados apresentados consistem em médias e desvios calculados a partir de dez medig¢des
aleatdrias, como ja descrito em Materiais e Métodos. A norma API 5CT ndo especifica ensaios de
microdureza para o grau K55, porém este teste ¢ importante para uma avaliagdo comparativa entre a
dureza do material em seu estado de entrega e naquelas condigdes que serdo simuladas por
dilatometria neste trabalho. Com base nos resultados apresentados na Tabela 15 € possivel observar
que a microdureza do material no seu estado de entrega apresentou pouca dispersdo. Ao se
considerar ensaios de microdureza Vickers realizados em um material multicomponente, um desvio
padrao de 8HV ¢ considerado baixo, refletindo assim a homogeneidade do material estudado em

seu estado de entrega.

Tabela 15: Valores, média e desvio padrao dos ensaios de microdureza realizados na amostra em seu estado de

entrega (carga de 1000 g por 5 segundos).

Microdureza Vickers no Estado de Entrega

(HV) 206 | 196 | 194 | 214 | 208 | 214 | 203 | 216 | 199 | 192
Média 204
Desvio Padrao 8

Fonte: Do Autor (2021).

4.3 Simulacdo Termodinamica Computacional no Equilibrio

Como descrito em Materiais € Métodos, a composi¢ao quimica do ago estudado (Tabela 13)
foi utilizada como dado de entrada para que simula¢des termodindmicas computacionais fossem
executadas no software MatCalc® com o objetivo de: 1) determinar as temperaturas criticas Ae; e
Aes; 2) avaliar as fragdes de fase em fungdo da temperatura e 3) a concentragdo de carbono na
austenita em fun¢do da temperatura de austenitizagdo intercritica. Todos os célculos realizados nas
simulagdes computacionais para se alcangar as trés metas mencionadas foram feitos considerando-

se condi¢des de equilibrio termodinamico.
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A Figura 39 apresenta a fragdo de fases em funcdo da temperatura no equilibrio, observa-se
que o campo intercritico esta limitado entre 705°C e 801°C. Nota-se também que a temperatura de
inicio de dissolucao da cementita ¢ a mesma do inicio de austenitizagao (705°C). Desta maneira,
presume-se que ndo ha nenhuma influéncia de precipitados na regido intercritica e que a cinética de
decomposi¢cdo da austenita em martensita sera influenciada por Ty, pelo tempo de encharque e,
consequentemente, pela composi¢do quimica da austenita. Abaixo de 705°C, o sistema consiste em
ferrita e perlita; entre 705°C e 801°C majoritariamente em austenita e ferrita primaria e no intervalo
de 801°C até a temperatura maxima avaliada, que foi 1200°C, havera a decomposicao completa das

fases em austenita, resultando em uma estrutura completamente austenitica.

Figura 39: Fragdes de fase no equilibrio como fungdo da temperatura. Simulagdo termodindmica computacional feita no

MatCalc® considerando a composi¢do quimica do aco estudado (Tabela 13).
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Fonte: Do Autor (2021).

A Figura 40 apresenta a concentragdo de carbono na austenita como uma fungdo da
temperatura de austenitizacdo intercritica. Pode-se observar que a concentracdo de carbono na
austenita diminui com o aumento da temperatura. Em agos bifésicos, a diminuicdo deste elemento
pode levar a redugdo da microdureza da martensita em condigdes de resfriamento acelerado,
portanto, fora do equilibrio. Devido a particdo do carbono durante a austenitizacdo intercritica e,
durante a témpera, a martensita tenderd a se formar em maiores temperaturas a medida que a

temperatura de austenitizagdo aumenta, possivelmente resultando em uma morfologia de ilhas mais
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grosseiras. Isso acontece pois, com o aumento da temperatura, a concentracdo de carbono na
austenita diminui e o abaixamento de energia quimica necessario para compensar as componentes
de energia de natureza ndo-quimica durante a transformacao martensitica também diminui. Assim
sendo, haverd menor super-resfriamento da austenita durante a témpera, levando a formacao da

martensita em maiores temperaturas (MOVAHED et al., 2009; HUSEYIN et al., 2010).

Figura 40: Concentragdo de carbono na austenita em fun¢do da temperatura de austenitizacao intercritica.
Simulagdo termodindmica computacional realizada em Matcalc considerando a composi¢do quimica do ago

estudado (Tabela 13).
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Fonte: Do Autor (2021).

Resultados semelhantes foram relatados por diversos autores durante estudo sobre
transformagdo de fase em agos bifasicos. Sunil e Rajanna (2020), propuseram a avaliagdo das
propriedades mecanicas dos agos bifasicos ferrita-martensita produzidos por meio da técnica de
témpera com austenitizacao intercritica. Para este trabalho os autores utilizaram chapa de ago
microligado baixo carbono laminada a quente com 8 mm de espessura, os principais elementos de

liga do ago tipico bifasico sdao C, Si, Mn e Cr.

Segundo Sunil e Rajanna (2020), o aco microligado baixo carbono laminado a quente foi
austenizado a temperatura de recozimento intercritico de 910°C por 20 minutos, seguido de témpera
em salmoura. Posteriormente o acgo austenizado foi reaquecido a temperaturas intercriticas
selecionadas de (740, 760, 780, 800, 820°C) e mantidas por 10 minutos seguido de témpera em 6leo

pré-aquecido a 80°C. De acordo com os autores, o 6leo pré-aquecido usado nesse processo reduz a
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taxa de témpera em comparagdo com o Oleo mais frio, além disso, também evita trincas

microestruturais e diminui as tensdes.

ApoOs realizar o processo de témpera, as amostras foram analisadas no microscopio
eletronico de varredura (MEV), e os autores destacaram o aumento na fragdo volumétrica de
martensita, e relacionaram esse aumento a regra da alavanca na regido bifasica ferrita-austenita no
diagrama de fases Ferro-Carbono. De acordo com a regra da alavanca, o aumento da temperatura
intercritica aumenta a fragdo volumétrica da austenita, que por sua vez se transformard na fase
martensita apos a témpera. Segundo os autores, o aumento da fragdo volumétrica da martensita leva

ao aumento da dureza do ago bifasico (SUNIL ¢ RAJANNA, 2020).

Sabe-se que além do efeito das fragdes volumétricas de ferrita e martensita, a resisténcia a
tracdo e a ductilidade dos agos baixa liga bifasicos ferrita-martensita sdo influenciados por muitas
variaveis microestruturais, por exemplo, o tamanho de grao da austenita, a concentracdo de
carbono, a morfologia e distribuicao da martensita, a natureza e quantidade de ferrita. Assim sendo,
Banadkouki e Fereiduni (2014) investigaram o efeito da particdo de carbono na austenita prévia no
comportamento mecanico individual da martensita na microestrutura bifasica ferrita-martensita

usando um ago AISI4140 de grau comercial.

De acordo com Banadkouki e Fereiduni (2014), as amostras foram normalizadas para obter
uma mistura de microestrutura de ferrita-perlita fina apds serem aquecidas a 860° C por 60 minutos.
Em seguida, as amostras bifasicas foram tratadas termicamente para obter varias microestruturas
bifasicas de ferrita-martensita. Os processos de tratamento térmico consistiram nas seguintes etapas
sequenciais: primeiro realizou-se o reaquecimento a 860°C por 60 minutos para obter uma estrutura
austenitica fina e homogeneizada; posteriormente foi feito a imersdao em um banho de sal a 600°C
por 20-45 s para desenvolver fragdes volumétricas de ferrita; e por fim, a t€mpera em um banho de

0leo quente a 70° C para transformar toda a austenita metaestavel remanescente em martensita.

Os autores observaram que quando se parte de uma estrutura inicialmente 100% austenitica
aquecida até a temperatura de 860°C, ao se fazer posteriormente um tratamento térmico em imersao
em um banho de sal a 600°C, a ferrita comecara a se formar a partir da austenita, assim, quanto
maior o tempo nesta temperatura, mais ferrita ird se formar e a fracdo de austenita diminuird
enquanto esse processo acontece ocorre também a particdo de carbono da ferrita para a austenita.
Entdo, segundo os autores, quanto maior o tempo na temperatura de 600°C, menor ¢ a fracdo de
austenita e, portanto, mais rica ela ¢ em carbono corroborando, portanto, com o que ¢ mostrado na
Figura 40, quanto menor a fracdo de austenita, mais rica ela ¢ em carbono (BANADKOUKI e

FEREIDUNI 2014).
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Souza et al., (2020), buscaram avaliar os efeitos da temperatura de austenitizacdo e da taxa
de resfriamento na transformac¢do martensitica atérmica em um ag¢o microligado. Segundo os
autores, a composicao quimica da austenita ndo foi significativamente afetada pelas temperaturas de
austenitiza¢do, no entanto, o tamanho de grdo austenitico e a taxa de resfriamento afetaram a
cinética de transformacdo martensitica. Eles ainda relataram que quanto maior o tamanho de grao

austenitico, maior a temperatura M;.

De acordo com Souza ef al., (2020), sabendo que a composicao quimica da fase austenitica
interfere na cinética de transformag¢do martensitica e também ¢ fung¢do da temperatura, no
aquecimento, se houver a dissolucdo de precipitados com o aumento da temperatura de
austenitizacdo, os elementos solubilizados enriquecerdo a fase austenitica e mudardo a energia
quimica (for¢a motriz) para promover a transforma¢ao martensitica. Estudos anteriores mostraram
que a temperatura de austenitiza¢do nao afeta diretamente a cinética da transformacdo martensitica
(efeito intrinseco), porém, as mudancas por ela produzidas, seja na composi¢do quimica da austenita

ou no tamanho de grao da referida fase afetam (efeito extrinseco).

Autores como Khan e Bhadeshia (1990) destacam que a transformacgdo martensitica inicia
apenas se a mudanga na energia livre quimica entre as fases austenita e martensita tornar alta o
suficiente para superar a energia livre ndo quimica envolvida na transformacao. Esta energia livre
ndo quimica esta associada a soma das energias necessarias para realizar o cisalhamento da rede, a

deformacdo de austenita restante e a criagdo de novas interfaces.

Souza ef al., (2020) consideraram que, para o aco estudado, quanto maior a temperatura de
austenitiza¢dao e o tamanho de grao austenitico, menores serao as restrigdes a deformacao plastica
da austenita. Dessa forma, ocorrerd uma diminuicdo da forca motriz necessaria para o inicio da
transformag¢do martensitica, levando a uma diminui¢do do sub-resfriamento da austenita, ou seja, a

temperatura M, aumentara.

4.4 Caracterizacio das Transformacoes de Fase por Dilatometria

4.4.1 Determinaciao das Temperaturas Criticas de Austenitizacao

Como descrito no subtopico 3 de Materiais e Métodos, foram determinadas, pelo método do

desvio minimo aplicado aos dados de dilatometria, as temperaturas de austenitizagdo fora do
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equilibrio Ac; e Acs, a partir de trés experimentos. A Tabela 16 apresenta os valores médios das
temperaturas criticas, assim como seus respectivos desvios determinados para o ago estudado neste

trabalho.

Tabela 16: Valores médios de Ac, e Acs, com seus respectivos desvios, medidos por dilatometria em aquecimento
continuo de 3°C/s, para o ago estudado neste trabalho.

Temperatura Critica Acy Acs
Média 747 883
Desvio (£) 2 2

Fonte: Do Autor (2021).

Observa-se que as temperaturas criticas de aquecimento se mostraram maiores do que as
previstas no equilibrio (Figura 39), isso se da pelo efeito da taxa de aquecimento imposta ao
material fora do equilibrio. No equilibrio, como se considera um aquecimento infinitamente lento,
para cada infinitésimo que a temperatura aumenta, sempre havera tempo suficiente para que os
processos difusionais ocorram e, portanto, as temperaturas criticas de transformag¢do no equilibrio
(Ae: e Aes) serdo as menores possiveis. Com o aumento da taxa de aquecimento, em uma condi¢ao,
portanto, fora do equilibrio, por uma questdo de inércia, haverd uma elevacdo das temperaturas
criticas, de forma que quanto maior a taxa de aquecimento, maiores serdo as temperaturas de inicio

e final de austenitizacdo fora do equilibrio (Ac; e Ac;) (CALLISTER, 2002 e CHIAVERINI, 2005).

Foram realizados ensaios dilatométricos fora das condi¢des de equilibrio termodinidmico
com uma taxa de aquecimento de 3°C/s, assim obteve-se as temperaturas criticas de austenitizagao
(Ac; e Acs). Foi possivel observar que as temperaturas Ac, e Acs foram 6,0% e 10,2% maiores que
Ae; e Ae; respectivamente, esses resultados estdo de acordo com a literatura, além disso, esses

resultados corroboram com dados de estudos anteriores (RODRIGUES et al., 2020).

Matlock et al., (2020) pesquisaram sobre as aplicagdes de processamento térmico rapido
para desenvolvimento de chapas de aco avancado de alta resisténcia, os autores analisaram diversas
chapas de ago, como por exemplo, acos-carbono simples (AISI1020, AISI1030), agos-liga
(AISI4130, AISI4140, AISI8620), um ago inoxidavel contendo 13% de Cr ¢ um ago SSAB
proprietario designado como Domex® Protect 500. Ao realizarem os testes, verificaram os efeitos
da taxa de aquecimento nas temperaturas necessdrias para atingir a austenitizagdo completa em

condigdes de ndo equilibrio € compararam com as temperaturas no equilibrio.



91

As temperaturas criticas de transformacdo aumentaram com a taxa de aquecimento e as
microestruturas que evoluiram no aquecimento sdo sensiveis a taxa de dissolugdo do carboneto
dependente da liga em altas temperaturas. No entanto, devido as contribui¢des de processos
termicamente ativados (por exemplo, difusdo, dissolu¢do de carboneto, etc.) em temperaturas mais
altas, os efeitos da microestrutura inicial e da taxa de aquecimento eventualmente desaparecem nas

microestruturas finais transformadas (MATLOCK et al., 2020).

Dulucheanu et al., (2018) avaliaram os pontos criticos na transformagao de fase em estado
solido de um aco por meio de andlises dilatométricas. Os autores identificaram as temperaturas nos
pontos criticos na transformac¢do de fase no estado soélido, a influéncia da taxa de aquecimento
nestas temperaturas foi estabelecida e foi feita uma comparagdo entre os valores determinados por
analises dilatométricas e os obtidos por meio de modelos matematicos que sao considerados no
equilibrio. Os autores aplicaram as seguintes taxas de aquecimento, 1, 3, 5, 10 e 30°C/min foram
realizadas trés analises dilatométricas para cada taxa de aquecimento e os dados processados pelo

dilatdmetro foram obtidos com o software com NETZSCH Proteus® 7.1.0.

Segundo Dulucheanu et al., (2018), as temperaturas criticas no aquecimento de um ago
podem ser determinadas usando modelos matematicos que levam em consideracdo a
composi¢ao quimica; essas equacdes podem gerar erros e, além disso, ndo permitem o calculo da
temperatura final de dissolu¢do da perlita e, consequentemente, a determinagdo dos intervalos de
temperaturas. Os autores afirmaram que as temperaturas medidas fora do equilibrio foram maiores

do que as calculadas no equilibrio, corroborando com os resultados obtidos no presente trabalho.

4.4.2 Determinacio Experimental do Diagrama TRC do Aco Estudado

Para fazer as demais avaliagcdes e caracterizagdes a respeito da cinética de transformacgao
martensitica, ¢ de fundamental importancia determinar a velocidade critica de resfriamento para o
aco estudado, ou seja, a menor velocidade de resfriamento para a qual se obtém microestrutura
majoritariamente martensitica. Neste trabalho, para este fim, assim como para uma complementacao

de caracterizacao deste ago, determinou-se experimentalmente o seu diagrama TRC (Figura 41).
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Figura 41: Diagramas TRC do ago em estudo austenitizado a 950°C (Ars-Inicio de decomposicdo da austenita em ferrita
primaria; P; — Inicio de formagdo de perlita; Pf — Final de formagdo de perlita; Bi- Inicio de formagao de bainita; Bf — Final

de formagao de bainita; M; — Inicio de transformag¢ao martensitica; My — Final de transformagdo martensitica).
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Fonte: Do Autor (2021).

Observa-se que se trata de um diagrama tipico de um ago baixo carbono microligado com
campo de transformagdo bainitica ligeiramente destacado em decorréncia da presenga de elementos
quimicos bons formadores de carbonetos, como cromo e molibdénio. Percebe-se também que sob o
ponto de vista de temperabilidade, o ago estudado possui uma ampla possibilidade velocidades de
resfriamento que levam, com seguranga, a obtencao de microestrutura final martensitica, sendo a
velocidade critica 15°C/s. A velocidade critica de resfriamento ¢ a menor velocidade possivel que se
pode aplicar a um dado aco de forma a ndo permitir a formagdo de constituintes difusionais.
Portanto, ao se aplicar uma velocidade de resfriamento maior do que v., uma estrutura
majoritariamente martensitica sera garantida. A partir da velocidade de resfriamento, sabe-se que
ndo havera condi¢des para a transformagao de fase austenita/ferrita + cementita e, ao atingir a

temperatura ambiente, a amostra tera estrutura martensitica (CHIAVERINI, 2005).

Para comprovar os microconstituintes finais previstos pelo diagrama TRC, quatro amostras
submetidas a diferentes taxas de resfriamento foram microestruturalmente caracterizadas, sendo

elas 0,5°C/s, 5°C/s, 10°C/s e 100°C/s. Na Figura 42 pode-se observar os resultados obtidos.
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Figura 42: Microestruturas das amostras do ago estudado austenitizadas a 950°C e resfriadas a A) 0,5°C/s; B)
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Fonte: Do Autor (2021).

Pode-se observar que a amostra submetida a velocidade de resfriamento de 0,5°C/s ¢
constituida por ferrita poligonal e perlita, como esperado para este aco para uma velocidade
relativamente baixa. Com o aumento da taxa de resfriamento para 5°C/s verificou-se ainda uma
pequena fracdo de ferrita primaria, sendo a microestrutura majoritariamente bainitica (bainita
granular). Ao se observar a micrografia da amostra submetida a taxa de resfriamento de 10°C/s,
percebe-se uma microestrutura também majoritariamente bainitica, porém, ainda com a existéncia

de uma pequena fragdo de ferrita primaria.

Nesta taxa, observou-se ainda a formacao de uma pequena fragao de martensita. Isto se deu,
pois, nesta taxa de resfriamento, ndo houve energia e nem tempo para a completa decomposi¢ao da
austenita em constituintes difusionais, possibilitando a formagdao de ilhas de martensita na
temperatura Ms. Quando se considera uma taxa de resfriamento de 100°C/s, é possivel observar que

a microestrutura ¢ composta majoritariamante por martensita. A dependéncia da fracdo volumétrica
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de martensita com a temperatura, para cada taxa de resfriamento ¢ caracteristica de uma
transformagdo atérmica, o que significa que a fragdo de martensita aumenta com a diminui¢do da

temperatura abaixo de M.

Mediante a caracterizacdo apresentada, para se dar sequéncia ao estudo sobre o efeito da
temperatura de austenitizagao sobre a cinética de transformacdo martensitica, optou-se por utilizar,
com seguranca, a taxa de resfriamento de 100°C/s. Como estd claro no diagrama TRC do ago

estudado, nesta taxa de resfriamento a microestrutura final sera majoritariamente martensitica.

4.4.3 Efeito da Temperatura de Austenitizacao sobre a Microestrutura e Microdureza das
Amostras Temperadas

Como discutido anteriormente, a temperatura de austenitizacdo intercritica influencia
diretamente a microestrutura final apos a témpera. Conforme os estudos apresentados na revisao
bibliografica sobre a cinética de transformac¢do de fase que descreveram sobre as alteragdes
microestruturais de agos-carbono dando origem a agos bifasicos com adequada aplicacdo de
austenitizacdo intercritica. Espera-se que resultados semelhantes, qualitativamente, sejam
encontrados no presente trabalho, sabendo que a maioria das amostras foram aquecidas no campo
intercritico e posteriormente temperadas, assim ¢ esperado que resultem em microestruturas
bifasicas. A Figura 43 apresenta as microestruturas caracterizadas por microscopia Optica das
amostras submetidas as temperaturas de austenitizagdo intercriticas (entre Ac; e Ac; determinadas

por dilatometria) de 750°C, 760°C, 770°C, 780°C, 790°C, 820°C, 850°C e 880°C e temperadas a
100°C/s.

Na Figura 43, pode-se observar que as amostras com temperaturas de 750°C e 790°C sao
microestruturas bifésicas, que os graos com coloragdao branca sdo graos de ferrita ndo dissolvidos
durante a austenitizagdo e as estruturas aciculares com coloragdo mais escura sdo cristais de

martensita.
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Figura 43: Microestruturas das amostras temperadas a 100°C/s apds submissdo as temperaturas de austenitizacao de (a) 750°C; (b)

760°C; (c) 770°C; (d) 780°C; (¢) 790°C; (f) 820°C; (g) 850°C; (h) 880°C — Microscopia Optica — 200x — Nital 2%.

Fonte: Do Autor (2021).
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Entretanto, para temperaturas superiores a 820°C, observa-se microestruturas
completamente martensiticas ap6s da témpera, o que se mostra contraditério ao esperado quando se
determinou as temperaturas Ac; ¢ Acs; como sendo 747°C e 883°C respectivamente. Esta
divergéncia pode ser explicada pelo tempo de isoterma de 5 minutos. Apesar de 820°C estar abaixo
de Acs, esta ¢ uma temperatura superior a Ae;=801°C. Portanto, com o tempo de isoterma de 5
minutos ha uma tendéncia do sistema se aproximar da condi¢do de equilibrio, justificando assim
que a 820°C houvesse austenitizacdo completa e, portanto, apos a témpera, a microestrutura tenha

se tornado completamente martensitica (PIMENTA, 2021 e PIMENTA et al., 2021).

Como previsto, observa-se que a fracdo de martensita tende a crescer & medida que a
temperatura de austenitizagdo aumenta, este comportamento era esperado baseando-se nos estudos
de alguns autores que afirmam que independente da microestrutura inicial do aco, se ele for
aquecido em uma temperatura entre Ac, e Acs; e mantido nesta temperatura por tempo suficiente, a
microestrutura serd totalmente bifésica, constituida por ferrita e austenita. Assim, quanto maior a
temperatura de austenitizacdo intercritica, maior sera a fragdo de austenita formada e,

consequentemente, menor sera a fracao de ferrita nao transformada (LEE e COOMAN, 2013).

Os resultados obtidos no presente trabalho estdo em conformidade com os apresentados por
Nunes et al. (2019) que propuseram a realizagdo de uma austenitizagdo intercritica de um ago
inoxidavel 410D, aquecendo o material a temperaturas entre Ac; e Acs. De acordo com os autores,
quanto maior a temperatura de austenitizagdo intercritica e o tempo de tratamento, maior ¢ a fragdo
de martensita obtida apds o resfriamento. Dessa forma, os autores concluiram que o aumento da
temperatura ¢ do tempo de austenitizacdo favoreceram o aumento da fracdo de martensita na
microestrutura e que quanto maior a fragdo de martensita, maior a dureza e resisténcia mecanica em
tragdo. Pimenta er al., (2021) estudaram o efeito de tratamentos térmicos de té€émpera com
austenitizacdo intercritica sobre a microestrutura, particio de elementos e temperatura M, para um

aco TRIP780.

Os autores avaliaram diferentes ciclos térmicos de témpera com austenitizac¢do intercritica, e
comparou-se os resultados obtidos experimentalmente com os obtidos por meio de simulac¢des
computacionais no equilibrio, dessa forma, os pesquisadores concluiram que, quanto menor a
temperatura de austenitizagao intercritica, menor ¢ a fracao de austenita formada tanto no equilibrio
quanto fora dele. Verificou-se ainda que, quanto menor a fragdo de austenita formada, maior ¢ a
concentracdo de C e Mn na referida fase. Esse cendrio favorece a formagdo de bainita durante a
témpera e diminui significativamente a temperatura M,, esses resultados corroboram com os

encontrados nesta dissertacao.
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Como descrito no topico 3.4.2 de Materiais e Métodos, trés temperaturas de austenitizacao
supercriticas (Ty > Acs;) também foram avaliadas, sendo elas 950°C, 1100°C e 1200°C. A Figura 44
apresenta as microestruturas das amostras austenitizadas nestas condicdes e temperadas a 100°C/s.
Pode-se observar que para estas trés temperaturas supercriticas avaliadas, como esperado, as
microestruturas das amostras temperadas sdo majoritariamente martensiticas, porém ndo sao
idénticas. Percebe-se que com o aumento da temperatura de austenitizacdo, as estruturas
martensiticas ficaram mais grosseiras, o que estd em acordo com a literatura. Cota et. al (2002)
estudaram a influéncia da temperatura de austenitizagcdo sobre a cinética de formagao da martensita
em um ago microligado com Nb, os autores afirmaram que uma temperatura maior de
austenitiza¢do acarreta um tamanho de grao médio austenitico maior e, consequentemente, uma area
superficial de contorno por unidade de volume menor, diminuindo o niimero de sitios potenciais
para a nucleacao da ferrita no contorno de grao, dessa forma, ¢ possivel dizer que quanto maior a
temperatura de austenitizagdo espera-se que maior seja o tamanho de grao austenitico isto, segundo

a literatura, afetara a cinética de transformacao martensitica e, portanto, a morfologia da martensita.

Sabe-se que a cinética de formagdo da martensita atérmica depende da microestrutura do
grao austenitico, assim, o entendimento e a caracterizacdo da cinética é crucial tanto para evitar a
formagdo de martensita durante tratamentos térmicos ou termo-mecanicos, por exemplo, como
durante a formacao isotérmica de bainita em acos bainiticos sem carbonetos, quando ndo se deseja a
formag¢do da martensita, ou como em um caso muito atual, quando se deseja controlar precisamente
a fragdo volumétrica de martensita a ser formada em rotas de processamento de Q&P para obtencao

de acos ARBL modernos (CELADA-CASERO et al. 2019).

A cinética de transformacdo martensitica atérmica dependente principalmente do estidgio de
nucleacdo, devido ao crescimento das placas ser extremamente rdpido e, portanto, parece que
independente do tempo. A formagdo martensitica atérmica s6 pode ocorrer em um certo grau de
super-resfriamento abaixo da temperatura na qual a energia livre de Gibbs da martensita e da
austenita sdo as mesmas para uma dada composicao (77). O grau de super-resfriamento depende do
equilibrio entre a contribui¢do negativa para a energia livre devido a transformagao e a contribuigao
positiva devido a processos opostos a transformagdo, como a criagdo de novas interfaces e
ocorréncia de deformagdes elésticas e plasticas da estrutura. Uma vez que o balanco de energia
favoréavel ¢ alcangcado na temperatura Ms, as placas de martensita crescem seguindo um mecanismo
adifusional onde a fragdo de martensita formada depende do super-resfriamento abaixo de Ms

(ENTWISLE, 1971, CHRISTIAN 2002).
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Figura 44: Microestruturas das amostras temperadas a 100°C/s apds submissdo as temperaturas de austenitizacdo de (a)

950°C; (b) 1100°C; (¢) 1200°C — Microscopia Optica — 200x — Nital 2%.

Fonte: Do Autor (2021).

Através da microscopia Optica, foi possivel verificar que a microestrutura martensitica se
torna mais grosseira com o aumento da temperatura de austenitizagdo. Nota-se que para as
austenitizagdes intercriticas (de 750°C a 790°C, Figura 43 a — ¢) a martensita ¢ muito refinada e
apresenta um aspecto acicular (martensita em placas). Para as temperaturas de 820°C a 880°C
(Figura 43 f — h) h4a uma mudanca morfoldgica no microconstituinte. O aspecto acicular vai se
perdendo e dando lugar a uma morfologia mais grosseira, com aspecto de ripas. Para as
temperaturas acima de 880°C (Figura 44) a morfologia predominante de ripas vai se tornando mais
grosseira com o aumento da temperatura de austenitizagao.

Esses resultados estdo de acordo com a literatura. Nos estudos de Krauss (1999), o autor
afirmou que a morfologia em placas ¢ composta por unidades nao paralelas, assim a baixa
temperatura de inicio de transformagdo martensitica faz com que as placas de martensita se formem
em temperaturas nas quais a deformagao invariante do reticulo cristalino aconteca por maclagem e

com pouca movimentagdo de discordancias.

Ja a martensita em ripas € caracterizada por empilhamentos de cristais na forma de ripas. Em
acos baixo carbono, grande parte dos cristais num arranjo apresentam a mesma orientacdo
cristalografica e esses arranjos sdo denominados blocos. Conforme o aumento da concentragdo de
carbono ou crescimento de grio austenitico, os cristais paralelos ou quase paralelos nos arranjos
tendem a apresentar diferentes planos cristalograficos. A literatura mostra que quanto maior o
tamanho de grao austenitico, menor ¢ a resisténcia mecanica imposta as deformagdes necessarias
para a formacdo dos cristais de martensita e, portanto, ha uma tendéncia de que a transformacgao

martensitica aconte¢a em temperaturas Ms mais elevadas. Neste contexto, a transformacgao
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martensitica se d4, preferencialmente, pelo cisalhamento de planos e nao por maclagao, favorecendo
a formag¢ao de martensita em ripas, de forma que quanto maior o tamanho de grao austenitico, mais

grosseira tenderdo a ser as ripas de martensita (KRAUSS 1999; SOUZA et al., 2020).

A Tabela 17 apresenta as fracdes médias de ferrita e martensita das amostras termicamente
tratadas em funcdo da temperatura de austenitizacdo. Como descrito em Materiais e Métodos, a
quantifica¢do das fragdes de fases foi feita por MO com a utilizagdo do software Imagel. Ao se
observar os dados apresentados na Tabela 17, pode-se comprovar o que fora anteriormente descrito:
para temperaturas maiores que 820°C verificou-se a austenitizagdo completa do sistema e, portanto,

apods a témpera, as microestruturas sao completamente martensiticas.

Como descrito acima, para as temperaturas maiores que 820°C percebeu-se uma mudanca de
morfologia da martensita com aumento da temperatura de austenitzacdo provavelmente,
consequéncia do crescimento de grao austenitico. Com o intuito de comprovar esta hipotese, as
amostras austenitizadas nas temperaturas de 820°C até 1200°C foram novamente preparadas e
tiveram os seus tamanhos de grao austenitico prévio determinados por meio da utilizagdo de ataques
com o reativo Teepol e medigdes realizadas com o emprego do Método dos Interceptos (ASTM
E112, 2013). Os resultados dos tamanhos meédios de grao austenitico prévio como fun¢do da
temperatura de austenitizagdo sao apresentados na Tabela 18, assim como a Figura 45 apresenta as
micrografias das amostras atacadas com o reativo Teepol, onde destacam-se os graos austeniticos
prévios.

Tabela 17: Fragdes médias de ferrita e martensita, com respectivo desvio padriao, em fungdo da temperatura de

austenitizagdo medidas por metalografia quantitativa.

Fracio Médi Fragio Médi :
o) | it | de Martensita| PV @)
750 0,29 0,71 0,01
760 023 077 0,02
770 021 079 0,01
780 0,13 0,87 0,02
790 0,08 0,92 0,02
820 0 1 i
850 0 1 i
880 0 I i
950 0 1 i
1100 0 1 i
1200 0 1 i

Fonte: Do Autor (2021).



Tabela 18: Tamanho de grao austenitico prévio médio (um) e desvio padrdo em funcdo da temperatura de

austenitizacdo Ty (°C).

820 10 1
850 11 1
880 13 1
950 16 2
1100 64 7
1200 96 15

Fonte: Do Autor (2021).
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Figura 45: Microestruturas das amostras austenitizadas a: a) 820°C, b) 850°C,c) 880°C, d) 950°C, ) 1100°C e 1)

1200°C, revelando os graos austeniticos prévios. Ataque Teepol. M.O - 500x.

Fonte: Do Autor (2021).
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Realmente, verifica-se na Tabela 18 que ha um significativo crescimento de grao austenitico
com o aumento da temperatura de austenitizagdo. Observa-se ainda um aumento do desvio padrao.
Isso ocorre porque os graos austeniticos maiores crescem as custas dos menores adjacentes,

produzindo uma microestrutura heterogénea (BHADESHIA E HONEYCOMBRE, 2017).

Martins et al. (2014) propuseram que o tamanho de grao austenitico (d) de um aco carbono
ABNT 1045, com a temperatura (T) compreendida no campo de estabilidade austenitico, obedece a
lei descrita pela Equagdo 6, onde dy ¢ o tamanho de grao austenitico em uma temperatura Ty, assim

como A e B sdo constantes de ajuste.

d=d,+A.exp|B(T-T o] (6)

A mesma metodologia foi aplicada ao ago neste trabalho e foi possivel determinar uma
relacdo entre a temperatura de austenitizacdo ¢ o tamanho de grio austenitico como apresentada a
Figura 46. O ajuste da Equacdao 6 se mostrou eficaz para temperaturas menores, mas para
temperaturas acima de 950°C o ajuste perdeu sua acurécia, o que implica que possivelmente ha uma
influéncia forte do tempo de isoterma no crescimento de grdo austenitico quanto maior for a

temperatura de austenitizagao.

Figura 46: Efeito da temperatura sobre o tamanho de grao austenitico (TGA = d) do ago API 5CT L80.

120 -
d=d, + A EXP[B(T-T,) ;
d_:l = 10pm /
WO gy aTi 05
B= (1.14+0.14)x107C" /
80 4 T,=820°C i

ot

R™ = 0.83244

20 - e

] T L2 T T T T T ®. T L] T T T T T T 1
800 850 200 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250
Temperatura (°C)

Fonte: Do Autor (2021).
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Finalmente, a Figura 47 apresenta os valores médios de microdureza das amostras em
funcdo da temperatura de austenitizagdo ¢ em uma amostra submetida a uma simulagdo de
tratamento térmico usualmente empregadas na industria, ou seja, de t€émpera e revenimento como
citado em Materiais e Métodos. Pode-se observar que, como esperado, a microdureza tende a
aumentar com o aumento da temperatura de austenitizacdo, visto que a fragdo de martensita, fase
mais dura que a ferrita, aumenta com Tvy. Esses resultados estdo de acordo com a literatura, visto
que, muitos estudiosos indicam em seus trabalhos que o aumento da temperatura e do tempo de
austenitizagao favorecem o aumento da fracdo de martensita na microestrutura, logo, quanto maior
a fragao de martensita, maior a dureza e resisténcia mecanica em tragao (SUNIL, B.; RAJANNA,

S.,2020; HENRY O.; MONDE K. C., 2008).

Observa-se também dois comportamentos do perfil da microdureza em funcao de Ty: 1)
crescimento acentuado até a dureza maxima de aproximadamente 560 HV referente a temperatura
de 820°C; 2) uma estabilizagdo com uma leve queda em temperaturas mais elevadas. Martins et al.
(2014) argumentaram em seu trabalho que o tamanho do grao austenitico exerceu uma influéncia
significativa na morfologia e, consequentemente, na microdureza e nas propriedades mecanicas da
martensita em uma amostra de aco ABNT 1045 apos tratamento térmico de témpera. Segundo os
autores, quanto maior o tamanho de grao austenitico, mais grosseira era a estrutura martensitica e,

portanto, mais macia.

As amostras tratadas termicamente apresentaram uma dureza superior quando comparadas
com a dureza da amostra na condi¢do como recebida. Sabe-se que a maior dureza dos acos bifasicos
¢ atribuida a presenca da fase martensita. A amostra como recebida apresentou uma média de dureza
de 204 HV, enquanto as amostras tratadas termicamente apresentaram diferentes durezas segundo o
teste de microdureza Vickers, por exemplo, 560HV, com temperaturas de 820°C e 950°C,
completamente austenitizadas, onde ndo se observou intenso crescimento de grdo austenitico,
enquanto em outras duas faixas: uma do intercritico entre 750°C e 790°C, onde a dureza cresce
continuamente entre aproximadamente 420HV e 540HV e uma do supercritico onde se observa
expressivo crescimento de grdo austenitico entre 950°C e 1200°C onde a dureza diminui
suavemente de S60HV até aproximadamente 540HV. A Figura 47 mostra o efeito da temperatura de
austenitizacdo sobre os valores médios de microdureza Vickers, a dureza dos agos bifasicos
aumentou proporcionalmente com a temperatura intercritica que corresponde ao aumento das
fragdes volumétricas de martensita. Além disso, sabe-se que a fase martensita conferird maior
resisténcia a deformagdo pléstica localizada em comparagdo com a fase ferrita (MOVAHED et al,

2009).
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Quando a amostra é aquecida no campo intercritico entre Ac, € Acs, a microestrutura da
amostra consistira de ferrita e austenita, no entanto, a microdureza da amostra sera relativamente
baixa, porém, se aumentar a temperatura de austenitizacdo e aquecer a amostra até o campo
supercritico, a microestrutura da amostra ¢ modificada, provocando a formagdo de microestruturas
bifasicas com diferentes fragdes de ferrita e martensita, logo, o material apresentara maior dureza
que ¢ uma caracteristica da fase martensitica (MOVAHED et al/, 2009 e SUNIL, B.; RAJANNA,
S)).

Figura 47: Efeito da temperatura de austenitizagio sobre os valores médios de microdureza Vickers de amostras submetidas

a um resfriamento acelerado a 100°C/s.
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Fonte: Do Autor (2021).

Um aspecto importante que merece ser mencionado ¢ que todas as condigdes simuladas de
témpera apds austenitizagdo intercritica apresentaram dureza muito superior a amostra submetida ao
tratamento térmico classico empregado na producdo de tubos sem costura (t€mpera e revenimento).
Essa condi¢do era esperada pois, de acordo com a literatura o aumento da temperatura e do tempo
de austenitizacdo favorecem o aumento da fracdo volumétrica de martensita na microestrutura, logo
fracdes volumétricas mais altas de martensita implicam em maior dureza e resisténcia mecanica a

tracdo e fadiga do aco, mas com perda de ductilidade e tenacidade a fratura (FARIA et al., 2020).

A morfologia de ilhas martensiticas dispersas numa matriz ferritica, como observadas na
Figura 43 (a), onde se tem a maior fragdo de ferrita, ¢ uma caracteristica interessante sob o ponto de
resisténcia mecanica, ja que durante os processos de deformagdo plastica, esta matriz ferritica macia

escoa pelas ilhas de martensita de elevada dureza, o que contribui para a ductilidade de agos Dual-
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Phase (GORNI, 2008). Kalashami et. al, (2016), mostraram em seu trabalho que a resisténcia
mecanica do material é diretamente influenciada pela densidade de discordancias, pela fragdo de
martensita e pelo tamanho de grao ferritico. No contexto de deformacgao plastica, quanto maior a
fracdo de martensita e menor o tamanho de grdo ferritico, em geral, percebe-se um aumento do
coeficiente de encruamento, no entanto, uma diminui¢do da deformagdo uniforme, consequéncia de

rapido ancoramento de discordancias e inicio de nucleag¢do de descontinuidades volumétricas.

4.4.4 Efeito da Temperatura de Austenitizacio sobre as Temperaturas de Inicio e Final de

Transformacao Martensitica

Como explicado no topico 3 de Materiais e Métodos, para cada uma das condicdes de
austenitizagdo, foram determinadas, por meio de técnicas de dilatometria, as temperaturas de inicio
e final da transformacao martensitica (M; e, My, respectivamente) para o ago estudado. A Tabela 19

apresenta os resultados obtidos.

Tabela 19: Temperaturas de inicio e final da transformacdo martensitica medidas por dilatometria em fungdo da

temperatura de austenitizagao.

Temperatura de Austenitizaciao (°C) M; (°C) | M;(°C)
750°C 279 123
760°C 317 144
770°C 334 175
780°C 351 179
790°C 358 181
820°C 366 192
850°C 367 202
880°C 368 207
950°C 371 212
1100°C 377 223
1200°C 381 236

Fonte: Do Autor (2021).

O tratamento térmico de austenitizagdo intercritica € responsavel por controlar a formacao
da martensita nos acos, uma vez que as caracteristicas da transformagao austenita-martensita
dependem da condicdo de austenitizagdo, sendo a temperatura de austenitizacdo uma das mais

influentes. Muitos autores destacam que quanto maior a temperatura de austenitizacdo maior sera a
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suscetibilidade para o inicio da transformacao martensitica nos agos, dessa forma serdo aumentadas
as temperaturas criticas M e My da referida transforma¢ao ((BOHEMEN; SIETSMA, 2014, ERISIR
et al., 2016, GARCIA-JUNCEDA, 2008).

As temperaturas criticas de inicio M; e final My da transformacdo martensitica aumentaram
com o acréscimo da temperatura de austenitizacdo. Nos tratamentos térmicos, atentando somente
para as condi¢des de austenitizagdo intercritica, € possivel observar que o aumento foi motivado
pela diminui¢ao de descontinuidades e pela variagdo da composi¢do quimica da austenita, assim,
tende a apresentar menor concentragdo de carbono como apresentado na Figura 40. Ja os
tratamentos térmicos sujeitos a austenitizagdo supercritica, ou seja, temperatura acima de Acs, a
variagdo de M; e My, é devido a uma variacdo da densidade de descontinuidades e ao aumento do

tamanho do grao austenitico.

A Figura 48 apresenta graficamente a relag@o entre as temperaturas criticas de inicio e final
da transforma¢do da martensita com a temperatura de austenitizagdo (Ty) para o ciclo térmico de

austenitizagdo em uma temperatura Ty, tempo de isoterma de 5 minutos e taxa de resfriamento de

100°C/s. Foram destacadas também as temperaturas Ac, e Acs obtidas por dilatometria.

Neste trabalho, foi possivel também propor uma equagdo de previsibilidade para a variacao
tanto de M quanto My como fung¢do da temperatura de austenitizacdo (Equagdo 7), onde Yo, Roe A
sdo parametros de ajuste. Observa-se na Figura 48 que esta lei prevé com bastante acuracia as
temperaturas tanto de inicio quanto de final da transformacdo martensitica para as condigdes

propostas de estudo do aco.

M, =Y +A.exp(R,.T) (7)
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Figura 48: Efeito da temperatura de austenitizag@o sobre as temperaturas de inicio e final de transformagao

martensitica para uma taxa de resfriamento de 100°C/s.
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Fonte: Do Autor (2021).

Analisando as microestruturas bifasicas apos a témpera, foi possivel estabelecer uma relagao
entre a fracdo de ferrita e a temperatura de inicio da transforma¢do martensitica em funcdo da
temperatura de austenitizagdo, como mostrado na Figura 49. Observa-se que com o aumento da
temperatura de austenitizagdo intercritica, a fracdo de ferrita nao transformada diminui, enquanto a
temperatura M, aumenta. Segundo a literatura, e conforme ja discutido, com o aumento da
temperatura de austenitizagdo intercritica, a fracdo de austenita formada aumenta e
consequentemente a sua concentracdo de carbono diminui. Neste cenario, as restrigdes as
componentes de deformacgao necessarias para a transformag¢ao martensitica diminuem e, portanto, o
incremento de energia livre associado a estas deformagdes também diminuem, requerendo assim
um menor super-resfriamento da austenita para que a transformacao martensitica acontega, gerando
como consequéncia um aumento de M,. Destaca-se que para o aco estudado neste trabalho, com um
aumento de 750°C para 790°C, a temperatura M; subiu aproximadamente 80°C, o que ¢ muito
significativo neste tipo de transformacdo em acos (ISHIDA, 1995; FONSTEIN, 2015; KUNG e
RAYMENT, 1998).
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Figura 49: Fracdo de ferrita e temperatura de inicio da transformagao martensitica em fungdo da temperatura de

austenitizacdo para temperaturas de austenitizagao entre 750 e 790°C.
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Fonte: Do Autor (2021).

4.4.5 Efeito da Temperatura de Austenitizacio sobre a Cinética de Transformacao

Martensitica

Como descrito no item 3 de Materiais e Métodos, por meio da utilizagdo do método da Regra
da Alavanca (Equacdo 1), a fragdo de austenita transformada em martensita como fun¢do da
temperatura, no resfriamento continuo, foi determinada considerando-se toda fracdo de austenita
disponivel se transformando em martensita, ou seja, a fracdo final de martensita sera sempre igual a
1.

A Figura 50 (a) apresenta a evolu¢do da transformacao martensitica em fungdo da temperatura.
Para facilitar o entendimento, os dados foram separados em duas condi¢des especificas, sendo
Figura 50 (b) relativa a condi¢des de microestruturas inicialmente bifésicas (ferrita + austenita), ou
seja, temperaturas intercriticas (entre 750°C e 820°C) e Figura 50 (c) referente a condi¢des de

completa austenitizagdo (temperaturas acima de 820°C).
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Figura 50: Efeito da temperatura de austenitizag@o sobre a cinética de transformagdo martensitica em amostras do ago

estudado submetidas a resfriamento a 100°C/s. a) Todas as temperaturas Ty; b) Condi¢des bifésicas; c) Austenitizagdo

completa.
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Fonte: Do Autor (2021).

A partir dos resultados obtidos na Figura 50 (b), fica evidente a influéncia da temperatura de
austenitizagdo intercritica sobre a cinética de transformagao martensitica, visto o espacamento entre
as curvas de transformagdo, isto confirma que quanto maior Ty (compreendida no campo
intercritico), ha uma diminuicao do teor de carbono na austenita, assim, maior sera a temperatura de
inicio de formagao da martensita e mais rapidamente ela se transforma por completo, tendo em vista

o aumento da inclinacdo das curvas.

Para as temperaturas onde houve austenitizagdo completa Figura 50 (c), pode-se observar que o
espagamento entre curvas diminuiu, o que implica que ndo hd uma grande variacdo de M para
maiores temperaturas de austenitizagdo. A sobreposi¢cdo de curvas implica também que sob o ponto
de vista cinético, a temperatura de austenitizagdo completa ndo exerce grande influéncia sobre a

velocidade da transformacao.
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Em seu trabalho, Souza (2018) também constatou que o tamanho de grao austenitico prévio nao
influencia fortemente a cinética de transformacdo martensitica de um aco USISAR 80T
completamente austenitizado e temperado sob quatro taxas de resfriamento distintas (25°C/s,
50°C/s, 75°C/s e 100°C/s), porém, representa uma importante influéncia sobre a temperatura M.
Segundo o autor, a diminui¢do do tamanho do grio austenitico ¢ seguido da diminuicdo de M,. O
autor concluiu que as temperaturas de inicio e final da transformag¢do martensitica diminuiram com

0 aumento da taxa de resfriamento, ja a taxa de transformagao martensitica aumentou.

Souza et. al., (2020) estudaram os efeitos da temperatura de austenitizacdo e da taxa de
resfriamento sobre a cinética de transformacdo martensitica atérmica em um ag¢o microligado.
Segundo os autores, a temperatura de austenitizagdo ndo influencia diretamente a cinética de
transformagao martensitica, porém, as mudancas causadas por ela, seja na composi¢do quimica da
austenita (precipitagdo/dissolugdo de fases) ou na granulometria da austenita, devem ser

consideradas.

Os autores observaram que o aumento da temperatura de austenitizag¢do levou ao aumento do
tamanho médio de grao austenitico. Sendo assim, os autores consideraram que, para o ago estudado,
a medida que a temperatura de austenitizacdo e o tamanho de grdo austenitico aumentam, as
restricdes a deformacdo plastica da austenita diminuem. Portanto, hd uma diminui¢do da forga
motriz necessaria para o inicio da transformacdo martensitica, causando uma diminui¢do do super-

resfriamento da austenita, ou seja, a um aumento da temperatura M;.

Sabe-se que a transformacao martensitica ¢ controlada principalmente pela fase de nucleacao e
depende fortemente do efeito autocatalitico, dessa forma, o aumento do tamanho médio de grao
austenitico leva ao aumento da temperatura M;. De acordo com os autores, para uma temperatura de
austenitizagdo especifica e para a faixa da taxa de resfriamento estudada, a temperatura M diminui
com o aumento da taxa de resfriamento. Souza et. al., (2020) concluiram que o tamanho de grao da
austenita prévia nao afetou significativamente a taxa de transformagao martensitica. No entanto, a

taxa de transformag¢ao martensitica aumentou conforme o aumento da taxa de resfriamento.

Como descrito no topico 3 de Materiais e Métodos, foram utilizados modelos matematicos
empiricos descritos na literatura técnica para se determinar os valores de Ms das amostras
submetidas as diferentes temperaturas de austenitizagdo. Os modelos matematicos escolhidos foram
propostos por Koistinen e Marburger (1957) (KM) e Lee e Van Tyne (2012) (KM_Modificada)
(Equacdes 2 e 3), para as amostras aquecidas a 750°C, 760°C, 770°C, 780°C, 790°C e 820°C, com
tempo de isoterma de 5 minutos e resfriadas sob taxa de 100°C/s. Os ajustes dos modelos

matematicos empiricos aos dados experimentais sdo apresentados na Figura 51 (a-d).
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Figura 51: Ajustes dos modelos propostos por Koistinen e Marburger (KM) e Lee ¢ Van Tyne (KM_Modificada), para as
amostras aquecidas a: a) 750°C, b) 760°C, c¢) 770°C, d) 780°C, e) 790°C, f) 820°C, com tempo de isoterma de 5 minutos e
resfriadas sob taxa de 100°C/s.
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Fonte: Do Autor (2021).

Para as condi¢des de completa austenitizacdo, a Figura 52 apresenta os ajustes dos modelos
propostos por Koistinen ¢ Marburger (KM) e Lee ¢ Van Tyne (KM Modificada) aos dados de
amostras austenitizadas a: a) 850°C, b) 880°C, c) 950°C, d) 1100°C e e) 1200°C, com tempo de

isoterma de 5 minutos e resfriadas sob taxa de 100°C/s.
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Figura 52: Ajustes dos modelos propostos por Koistinen e Marburger (KM) e Lee e Van Tyne (KM_Modificada),
para as amostras austenitizadas a: a) 850°C, b) 880°C, c¢) 950°C, d) 1100°C e e¢) 1200°C, com tempo de isoterma de 5

minutos e resfriadas sob taxa de 100°C/s.

Fonte: Do Autor (2021).
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Observa-se que, em geral, para as temperaturas de austenitizacdo compreendidas no campo
bifasico (760°C a 820°C), tanto o modelo proposto por Koistinen ¢ Marburger (KM) quanto o
porposto por Lee e Van Tyne (KM Modificada) previram com acurdcia a evolucdo da

transformac¢ao martensitica.

A Tabela 20 e a Figura 53 apresentam comparativos entre as temperaturas de inicio da
transformagao martensitica obtidas experimentalmente por dilatometria e aquelas previstas pelos
modelos matematicos de previsdo da cinética de transformagdo martensitica propostos por
Koistinen e Marburger (1957) e Lee e Van Tyne (2012). Pode-se observar na Tabela 20 que os
valores das temperaturas de inicio da transformac¢do martensitica obtidos experimentalmente por
dilatometria estdo muito proximos dos valores das temperaturas de inicio da transformagio
martensitica previstos pelos modelos matematicos, dessa forma, ¢ possivel afirmar que o modelo K-
M ¢ representativo para caracterizar a transformagao martensitica do aco estudo neste trabalho.

Como pode ser observado na Figura 53, ocorre um pequeno afastamento da curva
modificada (azul) em relagdo aos dados experimentais determinados por dilatometria (pontos
vermelhos), assim, as temperaturas previstas pelos modelos sdo proximas daquelas medidas
experimentalmente, sendo o modelo K-M aquele para o qual, se alcangou os resultados mais

proximos para o aco estudado.

Tabela 20: Comparativo entre as temperaturas de inicio da transformacdo martensitica obtidas experimentalmente
por dilatometria e aquelas previstas pelos modelos matematicos de previsdo da cinética de transformacao

martensitica.

Desvio minimo, KM e KM_Mod
Temperatura de Austenitizacao (°C) | M; (°C) /Desv.Min | M; (°C) /KM | M; (°C) /KM_mod
750°C 279 279 294
760°C 317 307 317
770°C 334 328 327
780°C 351 344 347
790°C 358 355 352
820°C 366 359 355
850°C 367 361 358
880°C 368 361 355
950°C 371 364 358
1100°C 377 366 370
1200°C 381 367 368

Fonte: Do Autor (2021).
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Figura 53: Comparativo entre as temperaturas Ms experimentalmente determinadas por dilatometria e aquelas

previstas pelos ajustes ndo lineares K-M e K-M modificado.
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Fonte: Do Autor (2021).

Apesar de a transformagdo martensitica ser independente do tempo, ¢ possivel quantificar a
velocidade (taxa) de transformagdo martensitica global do ago estudado em fun¢do da temperatura

durante resfriamento continuo a 100°C/s.

Como descrito no item 3.4.4 de Materiais ¢ Métodos, a cinética de transformacgao
martensitica foi determinada por meio do calculo da derivada temporal da fracdo volumétrica da
martensita (df/dt) para diferentes situagcdes no campo intercritico, assim foi possivel determinar um
grafico de velocidade de transformacdo martensitica versus temperatura como apresentado na

Figura 54.
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Figura 54: Velocidade de transformacao martensitica em fungdo da temperatura durante resfriamento continuo a 100°C/s:

a) Todas as temperaturas, b) temperaturas de austenitizagdo parcial e ¢) temperaturas de completa austenitizacao.
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Fonte: Do Autor (2021).

No geral, percebe-se que o crescimento do grao austenitico tem pouca influéncia sobre a
evolugdo da transformagdo martensitica, assim como discutido por Souza (2018), que obteve um
resultado similar, e considerou dois pontos para justificar esse comportamento: sendo o primeiro
relacionado aos contornos de graos austeniticos ndo apresentarem uma disposi¢ao preferencial para
a nucleagdo martensitica e o segundo devido a resisténcia da austenita remanescente a deformagao

para entdo ocorrer a evolugdo da transformagao martensitica.

A transformacdo martensitica € caracterizada por um inicio relativamente abrupto
(elevada velocidade proximo a M,). A medida que ocorre um super-resfriamento, a velocidade da
transformagdo de fase comeca a diminuir (diminui¢do da inclinacdo da curva) até atingir valores
muito baixos proximos ao final da transformacao. As elevadas taxas de transformagdao martensitica
nos estagios iniciais € consequéncia direta do efeito autocatalitico, ou seja, os primeiros cristais de

martensita, ao se formarem, acabam estimulando a nucleacdo de outros cristais em suas
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vizinhang¢as. Quando a for¢a motriz associada a formagao de sitios autocataliticos ¢ maior do que a
maioria das descontinuidades que causam a nucleacdo inicial da martensita, o primeiro nicleo
formado atua como um gatilho e uma cadeia complexa de transformagdes tem inicio em curto
intervalo de tempo. Na sequéncia da transformacdo, a diminui¢cdo da velocidade de transformacgao
esta associada ao fendmeno de estabilizacdo mecanica da austenita (BOHEMEN e SIESTMA, 2014
e SOUZA et al., 2020).

Além disso, € possivel perceber que as amostras tratadas termicamente em maiores
temperaturas de austenitizacdo, Figura 54 (c), atingiram as maiores velocidades mdximas de
transforma¢do (maxima inclinagdo das curvas). Quanto maior a temperatura de austenitizacao,
maior ¢ a fragcdo de austenita disponivel, assim como maiores sdo os seus graos. Neste contexto, as
energias de natureza contraria que se opdem a transformagao martensitica sao reduzidas localmente
favorecendo a acomodagdo plastica de sua estrutura e também o efeito autocatalitico. Além disso,
como ja foi relatado, com o aumento da temperatura de austenitizacdo intercritica, hd uma
diminui¢do do teor de carbono na austenita. (BOHEMEN e SIESTMA, 2014 ¢ SOUZA et al,
2020).

O desenvolvimento da fracdo de fase austenitica transformada em martensita pode ser
observada por dois efeitos diferentes: 1) introducao da austenita remanescente de defeitos, como por
exemplo, discordancias, que contribuem com a nucleacdo da martensita, de forma que a taxa de
transformagdo aumenta com o aumento da fracdo transformada, processo conhecido como
autocatalise; 2) aumento da resisténcia a deformacao da austenita remanescente e consequentemente
da energia concedida para deforma-la. Além disso a taxa de variagdo da energia livre de Gibbs pode
diminuir com temperaturas mais baixas, sabendo que a taxa de nucleacdo ¢ afetada pelo excesso da
diferenca da energia livre de Gibbs, ela diminuiria, e assim a velocidade de transformagao também

diminuiria (PHADHAM E ANSELL 1978).

Zhou et al. (2018) investigaram o efeito de diferentes condicdoes de temperatura de
austenitizagdo na transformacdo martensitica em um ago ferritico modificado. Os autores
descreveram que a temperatura de austenitizacao influenciou significativamente na termodinamica e
cinética da transformagdo martensitica. Segundo os autores, um aumento da temperatura de
austenitizagdo levou a um aumento de M e My, e sabendo da diferenca entre as duas temperaturas,
entenderam que o intervalo de temperatura para a formac¢ao da martensita aumentou com o aumento da
temperatura de austenitizagdo, que de acordo com os autores ocasionou no aumento do tempo de

transformagao e consequentemente em uma transformagao martensitica mais longa.
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De acordo com a pesquisa de Zhou et al., (2018), a temperatura de inicio de transformacao
martensitica estd associada a estabilidade da austenita super-resfriada, que ¢ influenciada pelo
tamanho de grao e composi¢do quimica. Assim, o aumento da temperatura Ms foi ligada ao
aumento do tamanho de grdo austenitico, sendo este relacionado ao acréscimo da temperatura de
austenitizagdo. Porém, os autores descreveram que na temperatura de 1200°C ocorreu uma
diminui¢do do tamanho do grao da austenita prévia, isso se deve a formagdo da ferrita delta.
Portanto, a existéncia de limites de interface (austenita/ferrita delta) foi visto pelos pesquisadores
como um fator principal para o inicio da transformacdo martensitica Ms, ao contrario do aumento

do tamanho do grao (ZHOU et al., 2018).

4.4.6 Simulacao Fisica de um Tratamento Térmico de Témpera e Revenimento por

Dilatometria

No intuito de comparar os resultados obtidos neste trabalho com as condi¢gdes usualmente
empregadas na industria para a producdo de tubos sem costura, via processo de laminacdo
Mannesmann, foi simulado um tratamento térmico de témpera e revenimento. O ciclo térmico
consistiu no aquecimento da amostra até a temperatura de 950°C com uma taxa de aquecimento de
3°C/s e tempo de encharque de 5 minutos, seguido de um resfriamento acelerado a 100°C/s até a
temperatura ambiente e revenido a 650°C por 30 minutos e resfriado a temperatura constante de
3°C/s até a temperatura ambiente. A Figura 55 mostra a microestrutura obtida, constituida por

martensita revenida.

Figura 55: Microestrutura da martensita revenida obtida ap6s tratamento térmico de t€mpera e revenimento usualmente

empregado na industria. Se¢do Transversal — MO — (a) 200x, (b) 500x. Ataque: Nital 2%.
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Fonte: Do Autor (2021).
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Como descrito em Materiais ¢ Métodos, esta amostra também foi submetida a ensaios de

microdureza Vickers e os resultados obtidos nessa etapa sdo apresentados na Tabela 21.

Tabela 21: Microdureza Vickers da amostra submetida ao tratamento térmico de témpera e revenimento

usualmente empregado na industria.

Microdureza Vickers da amostra temperada e revenida (HV)
(HV) 270 | 273 | 272 | 277 | 271 | 269 | 278 | 263 | 271 | 273
Média 272
Desvio Padrio 4

Fonte: Do Autor (2021).

Observa-se que a microdureza média da microestrutura constituida por martensita
revenida ¢ consideravelmente menor do que todas as obtidas apds tratamento térmico de
austenitiza¢do intercritica seguido de témpera como mostrado na Figura 48. Sabe-se que a
martensita revenida pode conferir a essa classe de agos resisténcia mecanica e tenacidade.
Entretanto, muitos estudos com agos de alta resisténcia e microestruturas bifasicas, constituidas por
ferrita e martensita, podem proporcionar igual, ou melhor relagdo, sendo a martensita principal
responsavel por conferir resisténcia mecanica e a ferrita, ductilidade, dessa forma o resultado de
microdureza da martensita revenida mostra-se inferior ao obtido apos tratamento térmico de

austenitizagdo intercritica seguido de témpera.

4.5 Ensaios de Tracao

Como descrito no topico 3.5.1 de Materiais e Métodos, ensaios de tracdo foram realizados nas
amostras tratadas termicamente para se determinar a curva de tensdo versus deformacdo das
condicdes avaliadas, a fim de se medir, para cada uma delas, propriedades mecanicas como o limite
de escoamento, o limite de resisténcia, a razao elastica e o alongamento total. O material em seu
estado de entrega também foi ensaiado por tragdo como uma referéncia do produto apenas como

laminado e resfriado ao ar. Os resultados obtidos estido indicados na Tabela 22.
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Tabela 22: Tensdes e deformagdes caracteristicas medidas por meio de ensaios de tragdo uniaxial para as

condicdes avaliadas neste trabalho

Limite de Limite de Razao Deformacio Red}lcﬁo

Condicao Escoamento | Resisténcia Elastica Total ((; ) de Area
(MPa) (MPa) | (LE/LR) ° (%)

Estado de 0,72 +
Entreea 469 + 32 648 £ 7 0.04 231 64+ 1
Tratamento 736+ 12 808 + 6 0,91+ 17 £2 58 +3
1 0,01

Trata;nento 378 + 16 $okk *ok sk 23+0,2 7+1
Trata;nento 550 + 6 666 + 10 0(,)8311 30+1 63+2

Fonte: Do Autor (2022).

Ao analisar os resultados apresentados na Tabela 22 e também mostrados na Figura 56, a
qual traz a comparagdo entre as tensdes limite de escoamento, limite de resisténcia e razao elastica,
¢ possivel observar que a amostra no estado de entrega, como esperado, ndo apresentou resultados
satisfatorios, uma vez que, apresentou os menores limites de escoamento e de resisténcia a tracao.
Considerando que o limite de escoamento minimo, segundo a norma API 5CT para o grau K55, ¢ de
379 MPa e o maximo € de 552 MPa, assim como o limite de resisténcia minimo € de 655 MPa,
pode-se afirmar que o material estudado em seu estado de entrega ndo atende requisitos de
propriedades mecanicas para o referido grau. O tratamento térmico 1 (témpera e revenimento
convencional) apresentou bons resultados, no entanto, o limite de escoamento superou o valor
maximo apontado pela norma API 5CT para o grau K55, assim como a razao elastica foi a que mais
se aproximou de 1. Como se sabe, para aplicagdo na area de dleo e gas, quanto mais proximo de 1
for este valor, mais arriscado €, pois pode ocorrer colapso plastico da tubulagdo caso uma pequena
sobrecarga seja acidentalmente aplicada (ISO/TR 10400, 2018).

O tratamento térmico 2 (t€émpera apds austenitizagdo intercritica), apesar de ter apresentado
um valor de limite de escoamento de 878 MPa, superior aos valores minimo ¢ maximo da norma
API 5CT para o grau K55, levou os seus corpos de prova a se romperem na regido de deformacao
plastica uniforme, ndo sendo possivel determinar o seu limite de resisténcia e, consequentemente,
nem a sua razdo elastica. A fratura ocorreu para uma tensdo ligeiramente acima do limite de
escoamento, praticamente sem que uma significativa deformacdo plastica acontecesse. Por isso,
tanto a deformagdo total quanto a redugdo de area foram baixas, representando uma situagdo

insegura para a aplicagdo visada. Apesar da significativa fracdo de ferrita ndo dissolvida na
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microestrutura (aproximadamente 30%), este comportamento pode ser explicado pelo fato da
martensita formada neste aco, caso nao seja revenida, ser muito dura e fragil.

Por fim, a condicdo de tratamento 3 foi definida como um tratamento térmico de
austenitizacdo intercritica seguido de témpera em 4gua e posterior revenimento. O revenimento tem
como objetivo aliviar as tensdes internas e atenuar a fragilidade da martensita. A depender da
temperatura ¢ do tempo de revenimento, além de promover alivio de tensdes, este tratamento
térmico pode promover uma parcial transformagao de decomposicao da martensita em finos cristais
de ferrita e carbonetos, dando origem a uma microestrutura complexa denominada martensita
revenida. Estruturas constituidas por martensita revenida sdo, em geral, mais tenazes do que aquelas
formadas por martensita apenas temperada (CHIAVERINI, 2012).

Observando a Figura 56 ¢ possivel afirmar que o tratamento 3 propiciou valores de limite de
escoamento e de resisténcia a tracdo que atendem aos requisitos para o grau K55, com importantes
vantagens sobre o tratamento 1: 1) Apesar das amostras submetidas ao tratamento 3 terem
apresentado menores indicadores de resisténcia mecanica em relagdo ao tratamento 1, mas ainda
assim atendendo a norma, percebe-se que elas possuem um valor médio de razao elastica menor do
que o verificado para as amostras submetidas ao tratamento 1. Esta observacdo permite que se
afirme que ha menores chances de colapso pléstico de tubulagdes do grau K55 submetidas ao
tratamento 3, caso o dimensionamento de cargas do projeto seja feito de forma adequada, tomando
como referéncia o limite de escoamento do material (GORNI et al., 2002). ii) Os valores de
deformacdo total e reducdo de area obtidos para as amostras submetidas ao tratamento 3 foram
significativamente maiores do que aqueles medidos para as amostras tratadas na condi¢do de
tratamento 1. Por exemplo, percebe-se um aumento de aproximadamente 43% na deformagao total
obtida com o tratamento 3 em relagdo ao 1. O aumento dos indicadores de ductilidade (Figura 57),
que provavelmente estdo associados a significativa fragdo de ferrita ndo dissolvida, indicam a
possibilidade de uma condicdo mais segura de aplicagdo para os tubos, uma vez que eles
representam uma possivel diminui¢do da probabilidade de ocorréncia de uma falha catastrofica em
servico (HUSEYIN; HAVVA; CEYLAN, 2010).

Neste contexto e, observando os requisitos de propriedades mecénicas em tracdo da norma
API 5CT para o grau K55, pode-se dizer que a aplicagdo de tratamentos térmicos de témpera e
revenimento apos austenitiza¢ao intercritica possui potencial para o desenvolvimento de tubos de
aco do grau K55 com boa relagdo entre resisténcia mecanica e ductilidade. Entretanto, deve-se
destacar que, para o aco aqui estudado, a utilizagdo de tratamentos térmicos de témpera apods
austenitizacdo intercritica, sem revenimento, configura uma condi¢do insegura para aplicacdo

visada considerando os baixos indicadores de ductilidade medidos neste estudo.



Figura 56: Comparag@o entre as tensoes limite de escoamento (LE), limite de resisténcia (LR) e razdo

elastica medidas para as condigdes avaliadas neste trabalho.
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Figura 57: Comparagdo entre a deformacao total ¢ a redugdo de area medidas para as condi¢des avaliadas

neste trabalho.
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Como abordado anteriormente no topico 3.5.2 de Materiais e Métodos, os ensaios de corrosao

foram realizados para avaliar o desempenho em corrosdo das condigdes apresentadas na Tabela 12,

assim, curvas de polarizacdo anddica potenciodindmica foram obtidas e estdo representadas na

Figura 58. Os resultados obtidos para potencial de corrosdo e taxa de corrosdo estdo indicados na

Tabela 23.

Figura 58: Curvas de polarizagdo potenciodindmica das amostras no estado de entrega e para diferentes
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tratamentos térmicos (T1, T2 e T3).
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Os resultados para avaliagdo comparativa do desempenho em corrosdo em relagdo ao eletrodo

prata/cloreto de prata em solucdo 3,5% de NaCl sdo mostrados na Tabela 23. Os dados da Tabela 23

foram obtidos pela extrapolacdo de Tafel das curvas de polarizacdo anoddica potenciodindmica

apresentadas na Figura 58 (WOLYNEC STEPHAN, 2013).
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Tabela 23: Resultados de potencial de corrosdo e da taxa de corrosdo para as amostras no Estado de Entrega (EE)

e as Termicamente Tratadas (T1, T2 e T3).

Amostra Microestrutura Ecorr (mV) Icorr (pA/cm?)
0 1 0
EE 34% de Ferrita e 66% 676 + 46 16,98 = 4.49
de Perlita
5 .
Tl 100% de Martensita 687 + 35 15.85 + 3.50
Revenida
29% de Ferrita e 71%
T2 de Martensita 661 +£47 17,81 £0,17
29% de Ferrita e 71%
T3 de Martensita Revenida 644 %50 27,65 £4.94

Fonte: Do Autor (2021).

Como abordado na revisdo bibliografica deste trabalho, o comportamento em corrosao dos agos
¢ afetado pela sua constituicdo microestrutural. Neste contexto, hd trabalhos que mostram que os
tipos de constituintes, assim como as suas fracdes sdo alguns destes fatores, mas niao os Unicos,
pois, principalmente em acos ndo inoxidaveis, a densidade de descontinuidades estruturais, assim
como a composi¢do quimica local das fases e constituintes também podem ter significativa
influéncia. Portanto, para que a relagdo microestrutura-corrosdo seja feita de forma adequada, ¢
necessario que estudos sistematicos sejam feitos, geralmente isolando o efeito de uma tnica
varidvel que se deseje investigar (SARKAR et al.,, 2005; KUMAR et al., 2019 e NADLENE et al.,
2011).

No presente trabalho, a avaliacdo de desempenho em corrosdo nao foi feita com este objetivo
de se descrever e comprovar mecanismos, mas, apenas de avaliar se as alteragdes microestruturais,
de forma geral, iriam, comparativamente, promover significativo efeito no comportamento em
corrosao do aco estudado. Como os tratamentos térmicos aqui avaliados ndo promoveram a
variagdo sistemadtica de apenas uma caracteristica microestrutural, mas sim de diversas (tipo de
constituintes, fracdo de constituintes, composi¢do quimica de constituintes, precipitagdo de
carbonetos, alteracdo de densidade de discordancias), ndo foi possivel estabelecer, com precisao,
relagdes de causa e efeito, mas apenas executar uma discussdo com possiveis hipoteses que
poderiam ser verificadas de forma mais aprofundada em um trabalho futuro com foco exclusivo no

desempenho em corrosdo deste ago.

Ao se observar os resultados obtidos (Figura 58 e Tabela 23) observa-se que as taxas de

corrosao das amostras no estado de entrega (EE), do tratamento térmico (T1), do tratamento térmico
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(T2) e também do tratamento térmico (T3) apresentaram resultados, relativamente, semelhantes

apesar das caracteristicas microestruturais particulares de cada amostra.

Atualmente ha pouca literatura disponivel correlacionando microestrutura em agos semelhantes
ao API 5CT grau K55 objeto de estudo deste trabalho. Muitos trabalhos abordam estudos de
corrosdo em agos inoxidaveis, portanto, reforca-se que no presente trabalho, os ensaios de corrosao
foram feitos apenas com o objetivo de comparar desempenhos em corrosdo e verificar se ha uma
grande diferenca de comportamento em corrosdo ou nao entre os cenarios avaliados. Assim, ¢
possivel concluir que, o tratamento térmico T3 apresentou o desempenho mecénico mais
interessante sob o aspecto mecanico, porém, obteve uma perda de desempenho em corrosdo. Uma
hipotese para isso seria que a martensita da amostra T3 apresenta um teor de carbono
significativamente maior do que a da amostra T1, consequéncia da austenitizacao intercritica. Logo,
quando T3 ¢ temperada, M; € menor e os cristais de martensita serdo mais refinados do que a
amostra T1. Desta forma, por um lado, a amostra T3 tem a ferrita que, segundo a literatura contribui
para o desempenho em corrosdo em relagdo a martensita, mas, por outro lado, hd a presenca da
martensita mais refinada e rica em carbono. Como a amostra T3 foi revenida e, sendo a sua
martensita a mais refinada (maior densidade de interfaces) assim como a mais rica em carbono, ela
teria maior suscetibilidade a precipitacdo de carbonetos muito refinados e dispersos, piorando o seu
desempenho em corrosdo de T3 (AWHEME O. et al., 2018). A amostra T2 também foi submetida a
témpera apds austenitizacdo intercritica, porém nao foi revenida. Portanto, apos a t€émpera, sua
microestrutura seria idéntica a da condi¢ao T3. Entretanto, como esta amostra nao foi revenida, ndo
teria ocorrido a precipitacdo de carbonetos, justificando o seu melhor desempenho em relagdo a

amostra T3. Este resultado estd em acordo com AWHEME O. et al. (2018).

Ainda ¢ possivel observar que, T3 apresenta pior desempenho em corrosdo em relacdo a T1.
Segundo diversos autores, ao se fazer um estudo sistematico de tratamentos térmicos de témpera,
para muitos agos, quanto menor a fracdo de martensita na microestrutura, melhor ¢ o desempenho
em corrosao dos mesmos (SARKAR et al., 2005; KUMAR et al., 2019 e NADLENE et al, 2011).
Entretanto, aqui neste trabalho, apesar da amostra Tl ser completamente martensitica, ela
apresentou melhor desempenho em corrosdo do que a amostra T3. Entretanto, ndo se pode esquecer
que tanto a amostra T1 quanto a amostra T3 foram revenidas e que, o teor de carbono da martensita
da amostra T3, assim como, o seu refino microestrutural, sdo maiores. Ambos os fatores afetam
fortemente a cinética de precipitacdo de carbonetos no revenimento, levando, provavelmente, as

distribuicdes com diferentes caracteristicas. Supde-se que esta diferengca de caracteristicas de
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distribui¢do de carbonetos no revenimento seja uma possivel hipotese para explicar a diferenca de

comportamento em corrosdo, devendo ela ser melhor investigada em trabalhos futuros.

Ao se comparar as amostras T1 (100% martensitica com revenimento) e T2 (ferrita/martensita
sem revenimento) pode-se notar que a amostra 100% martensitica e revenida teve um desempenho
parecido com a T2 que ¢ ferrita/martensita sem revenimento. Observa-se na Tabela 23 que a
amostra T2 ainda ¢ majoritariamente martensitica e com o aumento da fragao de ferrita era esperado
que a amostra tivesse um desempenho melhor do que a T1. Mas a amostra T1 foi completamente
austenitizada, entdo a martensita formada na amostra ¢ empobrecida em carbono em relagdo a
martensita da T2, assim sendo, os cristais de martensita da amostra T1 sdo mais grosseiros do que a
da T2. Essa hipdtese pode ser considerada, pois quanto menos interfaces, a principio, melhor o
desempenho em corrosdo. Além disso, como a martensita € mais pobre em carbono, no
revenimento, provavelmente haverd uma menor fracdo de carbonetos sendo precipitados.
Carbonetos precipitados no revenimento, segundo alguns autores, pioram o desempenho em

corrosdo de agos nao inoxidaveis (AWHEME O. et al., 2018).
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5 CONCLUSOES

Para o ago estudado neste trabalho, com composi¢cdo quimica que atende aos requisitos API-

5CT grau K55, pode-se concluir que:

As temperaturas criticas de austenitizagao sao i) no equilibrio, A.1=705°C e A.3=801°C; ii)
fora do equilibrio, para uma taxa de aquecimento de 3°C/s, A,=747°C e A;=883°C. Neste
contexto, considerando um tempo de encharque de cinco minutos, condi¢do de quase-equilibrio
para as dimensodes do corpo de prova estudado, a faixa de temperatura de austenitizacao intercritica
esta compreendida entre 750°C e 820°C, sendo a méxima fragao possivel de ferrita primaria nao

transformada (aproximadamente 34%) obtida na austenitizacao a 750°C.

Com o aumento da temperatura de austenitizacao intercritica, verificou-se, apos a témpera,
um aumento da fracdo de martensita e, consequentemente, da microdureza Vickers do material. Nas
condi¢des estudadas, a completa austenitizagdo se deu a partir de 820°C. Na regido intercritica
houve um significativo aumento das temperaturas Ms € M¢ com o incremento da temperatura de
austenitizagao. Os principais fatores que explicam este comportamento sao a diminui¢dao da
concentragdo de carbono e de descontinuidades estruturais na austenita. Uma equagdo de
previsibilidade foi proposta de forma bem-sucedida com o objetivo de descrever quantitativamente

as variagoes das temperaturas M, e My como fun¢ao da temperatura de austenitizagdo intercritica.

Em relagdo a cinética de transformacao martensitica, foi possivel concluir que o efeito
autocatalitico no inicio da transformag¢do ¢ mais atuante quanto maior a temperatura de
austenitizagdo intercritica. Isto se deve ao fato de que, neste sentido, ha um aumento tanto da fragao
quanto do tamanho dos grdos austeniticos. Para temperaturas de austenitizacdo relativamente
baixas, as restricdes as deformacdes plasticas e elasticas restringem o fendmeno da autocatalise.
Tanto o modelo KM quanto o modelo KM-modificado tiveram boa aderéncia aos dados cinéticos
experimentais, sendo propostas entdo, constantes de ajustes que podem ser utilizadas para se
modelar a cinética de transformag¢do martensitica neste ago em diferentes condigoes de

austenitizacao intercritica.

r

Acerca dos ensaios de tracdo, ¢ possivel afirmar que o tratamento 3 propiciou valores de
limite de escoamento e de resisténcia a tracdo que atendem aos requisitos para o grau K55, com
importantes vantagens sobre o tratamento 1. Apesar das amostras submetidas ao tratamento 3 terem
apresentado menores indicadores de resisténcia mecanica em relagdo ao tratamento 1, mas ainda

assim atendendo a norma, elas apresentaram os melhores indicadores de ductilidade. Os menores
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valores de razao elastica foram obtidos para o tratamento 3, esta observac¢do permite que se afirme
que ha menores chances de colapso plastico de tubulagdes do grau K55 submetidas ao tratamento 3.
Dessa forma, pode-se dizer que a aplicacao de tratamentos térmicos de t€mpera e revenimento apos
austenitiza¢do intercritica possuem bom potencial para o desenvolvimento de tubos de aco do grau
K55 com boa relagdo entre resisténcia mecanica e ductilidade. Entretanto, deve-se destacar que,
para o ago aqui estudado, a utilizacdo de tratamentos térmicos de t€émpera apos austenitizagao
intercritica, sem revenimento, configura uma condi¢do insegura para aplicagdo visada considerando
os baixos indicadores de ductilidade medidos neste estudo.

De acordo com os resultados dos ensaios de corrosdo, ¢ possivel concluir que, o tratamento
térmico T3 apresentou o desempenho mecéanico mais interessante sob o aspecto mecanico, porém,
obteve uma perda de desempenho em corrosdo. Uma hipdtese para isso seria que a martensita da
amostra T3 ¢ mais refinada e apresenta um teor de carbono significativamente maior do que da
amostra T1. Portanto, ao ser revenida, a precipitagdo de carbonetos associada a elevada densidade
de interfaces teria levado a piora do seu desempenho em corrosdo. A amostra T2 apresentou um
comportamento melhor do que a T3, pois apesar de, apds a témpera ela ter apresentado
microestrutura muito semelhante a T3, ela ndo foi revenida. Essa hipotese pode ser considerada,

pois quanto menos interfaces, a principio, melhor o desempenho em corrosao.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O presente trabalho poderd ser complementado com alguns estudos que nao foram

abordados, como sugestdo estdo os seguintes tOpicos:

1) Avaliar o efeito dos tratamentos térmicos sobre ensaios mecanicos de tenacidade a fratura
e impacto (Charpy);

2) Avaliar o efeito das condigdes de revenimento, variando-se o tempo e a temperatura,
sobre o comportamento mecanico e de corrosdo do aco estudado;

3) Realizar um estudo sistemdtico relacionando diferentes fragdes de martensita ao
desempenho em corrosao do ago estudado;

4) Realizar um estudo sistematico relacionando diferentes condigdes de revenimento ao
desempenho em corrosdo do ago estudado;

5) Avaliar por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV) a microestrutura das

amostras dos ensaios de corrosdo.
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