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RESUMO

CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL DA LIGA DE ACO 9% NI COM BAIXO
CARBONO E CORRELACAO COM AS PROPRIEDADES MECANICAS

Aliga de aco com 9% de Ni e baixo carbono possui a caracteristica de apresentar
boa tenacidade em meios de baixas temperaturas. Essa liga é classificada pela ASTM
A333 Gr.8 para uso em tubulagdo. A proposta de dissertacao € tratar termicamente o
material em diferentes condi¢cdes obtendo graos finos e graos grosseiros e avaliar o
impacto do tratamento térmico com as propriedades mecanicas do material. Além de
tratamento térmico realizado em fornos, um grupo de amostras foi simulado em maquina
Gleeble para dois ciclos térmicos diferentes e posterior tratamento térmico. Para os dois
grupos de amostras foram realizados ensaios de dureza, ensaio Charpy, avaliagao de
porcentagem de austenita por técnica de magnetizagao, ataque quimico para revelar o
tamanho de grao da austenita prévia e analise da microestrutura através de Microscopia
Eletrénica de Varredura e Microscopia Optica. A condicdo de temperada a 820°C
apresentou menor tamanho de grao e quando esta condigao € associada com revenido
a 600°C apresentou melhor resultado de dureza, maior energia de impacto e
porcentagem de austenita retida. A condicdo de revenido a 400°C apresentou
fragilizacdo do material e foi observado precipitacdo de cementita nos contornos de
grao. Para as amostras simuladas em Gleeble, a condi¢gao de duplo revenido e revenido
a 600°C apds ciclo térmico apresentaram maior porcentagem de austenita retida e
menor dureza. Outro grupo de amostras foi preparado para ensaio de tracao a baixa
taxa de deformacao (BTD) em meio H,S e ao Ar apresentando melhor resultado de
reducdo de area e deformacgao plastica para a condicdo de temperado a 820°C e
revenido a 600°C, sendo esta condicdo com 10% de austenita retida, enquanto a
amostra que sofreu duplo revenido apresentou 18% de austenita retida e resultados

inferiores para esse ensaio.

Palavras-chave: aco 9% Ni; microestrutura; gleeble; austenita retida; fragilizagao.



ABSTRACT

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF THE 9% NI ALLOY WITH LOW
CARBON AND CORRELATION WITH THE MECHANICAL PROPERTIES

The alloy steel with 9% Ni and low carbon has the characteristic of high
toughness in low temperatures. This alloy is classified by ASTM A333 Gr.8 for piping.
The purpose of this work is to heat treat the material under different conditions obtaining
fine grains and coarse grains and to evaluate the impact of the heat treatment with the
material mechanical properties. In addition to heat treatment performed in furnaces, one
group of samples was simulated in a Gleeble machine for two different thermal cycles
and subsequent heat treatment. For the two samples groups were proposed hardness
tests, Charpy, austenite percentage evaluation by magnetization technique, chemical
etching to reveal the grain size of the previous austenite and analysis of the
microstructure through Scanning Electron Microscopy and Optical Microscopy The
condition of tempered at 820°C presented smaller grain size and when this condition is
associated with tempering at 600°C presented better result of hardness, higher impact
energy and percentage of retained austenite. The tempering condition at 400°C showed
embrittlement of the material and precipitation of cementite was observed in the grain
contours. For the samples simulated in Gleeble, the condition of double temper and
tempering at 600°C after thermal cycle showed a higher percentage of retained austenite
and lower hardness. Another group of samples was prepared for low tensile strain rate
(BTD) test in HS medium and Ar presenting better area reduction and plastic
deformation results for the tempering condition at 820°C and tempering at 600°C (with
10% of austenite retained), while the sample at double temper presented 18% of

austenite retained and inferior results for that test.

Keywords: 9% Ni steel; microstructure; gleeble; austenite retained; temper

embrittlement
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14

INTRODUGAO

O material contendo 9% Ni tem sido utilizado industrialmente para aplicagédo em
plataformas do pré-sal, armazenamento e descompressao do gas CO: e outros servigos
onde temperaturas de operagao inferiores a -100°C podem ser atingidas. Muitos agos
martensiticos, ferriticos e duplex podem se tornar frageis quando temperaturas
criogénicas sdo atingidas. Para a aplicagcdo em servigos do pré-sal, um dos maiores
desafios € a seguranga da resisténcia dos materiais a serem utilizados nas condi¢des
ambientais apresentadas, como baixa temperatura, pressédo da coluna de agua e acidez.

A pesquisa realizada sera a partir de um tubo sem costura de ago com 9% de
Niquel e baixo carbono. A caracteristica principal deste aco é a boa tenacidade em
baixas temperaturas, assim, seu uso é aplicado em meios criogénicos e pode ser
utilizado na forma de tubos, acessoérios para tubulacao e chapas para vasos de pressao.
As normas que tratam dessa composicao de aco sdo: ASTM A333, ASTM A353 e ASTM
A553.

Em virtude dos objetivos da aplicacdo deste material, a pesquisa foi realizada
para avaliar as condi¢cdes deste material com diferentes tratamentos térmicos propostos
e a relacao dos aspectos microestruturais que vao variar com cada condicdo de
tratamento térmico, como analise da influéncia do tamanho de grao da austenita prévia,
influéncia do percentual de austenita retida/reversa e as propriedades mecanicas
atingidas.

A industria de petréleo e gas apresenta condigbes ambientais e de operacao
diversas, o que exige conhecimento aprofundado do comportamento dos materiais para
cada condicdo de operacdo. O processo de selecdo de materiais ocorre na etapa de
detalhamento do projeto de engenharia, quando as informagdes de processo como
temperatura de operagao, pressdo, balango de contaminantes ja sdo informadas.
Durante essa etapa, &€ necessario profundo conhecimento para a selecdo de materiais
de tubulacdo, bocais de equipamentos, flanges, chapas de equipamentos, reforgos,
acessorios, porcas e parafusos. E imprescindivel a correta selecdo de materiais, pois
para a construgdo de qualquer setor de petréleo e gas, os materiais sdo previamente
selecionados de acordo com cada condicao de operacao e os custos sdo muito altos.

As propriedades mecanicas dos acos sao relacionadas com a sua
microestrutura. O estudo do comportamento do material relacionado com suas fases e

microestrutura para diferentes condicées de tratamento térmico prévio e posterior
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aplicacao em baixa temperatura do ago com baixo carbono e 9% de Ni servem como
motivacao para a presente dissertacao.

A aplicagdo do aco 9% Ni em sistemas de inje¢cdo pode envolver tubulagdes,
dutos e acessoérios que tem aplicacdo em meio de temperaturas criogénicas, alta
pressao e eventualmente presenca de H>S.O ago 9% Ni pode ser uma alternativa viavel
em substituicdo aos acos inoxidaveis, que nessas condi¢cdes de servico exigem
espessuras consideraveis e aumento significativo de preco.

O objetivo desse trabalho é relacionar as propriedades mecanicas do ago 9Ni
com as microestruturas adquiridas apds tratamento térmico realizado em forno e apés

ciclo de soldagem.
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1- REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo tem por objetivo apresentar os principais aspectos teoricos e
pesquisas ja realizadas do ago 9% Ni.

1.1 Ago 9% Ni

Os acos com 9% de Niquel foram desenvolvidos em 1942, pela International
Nickel Company, nos EUA. Mais tarde, as empresas siderurgicas japonesas passaram
a produzir em toneladas o aco com 9% de Niquel. A adicado de 9% de Niquel como
elemento de liga e realizacao de posterior tratamento térmico no material, resultam em
excelente tenacidade e alta resisténcia. Essas propriedades foram observadas em
temperaturas criogénicas. [1]

O advento na demanda de gas natural liquefeito (GNL) em substituicdo aos
combustiveis resultou na necessidade do investimento de tanques de armazenamento
de GNL em condicdes criogénicas, os reservatérios fabricados para este servico sdo
compostos por placas de aco com 9% de Ni e excelente tenacidade a baixa temperatura.
Foi realizado estudo do desenvolvimento de aco com 9% de Ni da JFE Steel com
tratamento térmico realizado por témpera direta e revenido (DQ-T - direct quenching
and tempering), em um processo com excelente controle de temperatura, os resultados
das propriedades mecanicas alcancadas mostram que esta forma de tratamento térmico
apresenta tenacidade e resisténcia suficientes para atender aos padrées necessarios
para armazenamento de GNL a -168°C. [2]

Para a aplicacdo do material em tubulagées, o agco 9% Ni é comercialmente
fabricado segundo a norma ASTM A333 Gr.8 [3], seguindo as condi¢cbes de tratamento
térmico recomendados pela norma: Temperado e revenido ou dupla normalizagcao e
revenido. As chapas sao fabricadas comercialmente seguindo as normas ASTM A553
[4] e A353 [5], nas condicbes temperada e revenida e duplo normalizada e revenido,
respectivamente.

Para os tratamentos térmicos indicados pelas normas citadas, a microestrutura
€ formada por martensita, bainita e presenca de austenita retida. [6] Uma grande
preocupacéo industrial com as chapas de aco contento 9% de Ni € a tenacidade a fratura
(do inglés fracture toughness), visto que o principal servigo a ser realizado por vasos de

presséao e tubulagio que terdo este material selecionado, sdo condi¢des criogénicas.
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1.2 Diagrama de transformacao isotérmica do A¢o 9% Ni

O niquel puro possui densidade de 8,9g/cm?, ponto de fusdo 1455°C e estrutura
cristalina CFC (cubica de face centrada) [7], € um elemento versatil e industrialmente
utilizado em diferentes ligas metalicas, ferrosas e nao ferrosas.

A porcentagem de 9% de Ni na liga de aco com baixo carbono, melhora as
propriedades mecanicas do material para servicos em temperatura criogénica. Esse
efeito pode estar associado ao tamanho de grao, distribuicdo de carbetos, geracao de
discordancias e presenca de austenita retida. Com maior porcentagem de Ni, a faixa de
temperatura de transformacdo martensitica € reduzida e maior porcentagem de
austenita retida pode estar presente na microestrutura. [6]

Em teores de niquel mais elevados, a temperatura do término da transformacao
martensitica € menor e um percentual consideravel de austenita retida pode estar
presente e os resultados de ensaio Charpy em baixas temperaturas, apresentam boa
tenacidade. A Figura 1 (adaptada de [6] ) apresenta curva TTT do ago 9% Ni. Esse ago
desenvolve martensita em toda a gama de taxas de resfriamento com aumento de
bainita a medida que a taxa de resfriamento é reduzida, e assim, apresenta menor
porcentagem de austenita retida em sua microestrutura. As microestruturas sao

modificadas por tratamento térmico. [8]
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Figura 1 - Diagrama de transformacéo isotérmica para o Ago 9% Ni

Fonte: adaptado de [6]
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1.3 Tratamentos Térmicos para ligas de agco 9% Ni

As industrias possuem grande preocupacgao com o tratamento térmico correto a
ser aplicado no material com o objetivo de obter alto valor de tenacidade e resisténcia
mecanica para as condi¢cdes de operacao a serem aplicadas quando o material ja estiver
em servico. Como ja dito anteriormente, a grande preocupacao dos agos 9% Ni é atingir
alto valor de tenacidade para condi¢des de temperaturas criogénicas.

Para a liga com 9% de Ni (Gr.8), a Norma ASTM A333 recomenda os seguintes

tratamentos térmicos [3]:

e Temperado e Revenido — Primeiramente, faz-se o processo de témpera com
aquecimento a 800°C, temperatura constante e tempo proporcional de
aquecimento de 2min/mm de espessura, com tempo minimo de 15min. O
resfriamento recomendado € imersdo em agua. Apds o resfriamento, inicia-se o
processo de revenido, com reaquecimento do material até uma faixa entre 565°C
e 605°C, a temperatura deve ser mantida constante com tempo proporcional a
2min/mm de espessura e tempo minimo de 15min. O resfriamento pode ser em
agua ou ar, com taxa de 165°C/h.

Dupla Normalizacdo e Revenido — O processo de dupla normalizagdo deve
ocorrer com aquecimento uniforme a 900°C (com faixa permitida de mais ou
menos 15°C), temperatura constante e tempo proporcional a 2min/mm de
espessura, com tempo minimo de 15min. O material deve ser resfriado ao ar.
Apods o resfriamento, o material deve ser reaquecido a uma temperatura de
790°C (com faixa permitida de mais ou menos 15°C) e tempo proporcional a
2min/mm de espessura, com tempo minimo de 15min e o material deve ser
resfriado ao ar. Apds esse procedimento, o material se encontra no estado de
duplo normalizado, e assim inicia-se o processo de revenido. O material deve
ser reaquecido até uma faixa entre 565°C e 605°C, a temperatura deve ser
mantida constante com tempo proporcional a 2min/mm de espessura e tempo

minimo de 15min. O resfriamento pode ser em agua ou ar, com taxa de 165°C/h.

As condicdes de tratamento térmico influenciam na microestrutura do material,
as temperaturas selecionadas para aquecimento afetam o tamanho de grao da austenita
prévia que durante o resfriamento ira se transformar em ripas de martensita. Segundo
material divulgado pela INCO (The Internacional Nickel Company) em 1975, as chapas

variando espessura entre 2" e 4” (13mm e 102mm, respectivamente) apresentarao as
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fases de martensita, bainita ou austenita retida em sua microestrutura final. [6]

1.4 Influéncia da Austenita Retida na Ductilidade a Fratura

Diversos trabalhos foram propostos para investigar o efeito da austenita retida
no aumento da ductilidade dos acos. Em 1968, Webster [9] propbs que a austenita retida
bloqueia a propagacédo da trinca, ou seja, as trincas crescem continuamente na
austenita ou tragcam caminhos zig-zag através das ripas de martensita, o que aumenta
a energia de fratura. Foram realizados estudos em aco bainitico de alta resisténcia com
consideravel volume de austenita retida para avaliar o aumento da ductilidade com base
na caracterizacdo microestrutural, e os resultados mostram que a austenita pode
absorver continuamente as discordancias de bainita préxima durante a deformacao,
fazendo com que a bainita de fase dura sofra “amaciamento” ou o nao endurecimento,
aumentando assim a ductilidade do material. [10]

A alta tenacidade em condic¢des criogénicas é atribuida a formacao de austenita
reversa, que se transforma a partir da martensita revenida durante o tratamento térmico
de revenido préximo de 600°C ou duplo revenido para o aco 9% Ni.

A austenita retida € proveniente da témpera, em que parte do aco austenitizado
nao é transformado em martensita. J&4 a austenita reversa & obtida através do
revenimento em temperaturas acima da temperatura de inicio da formacao da austenita
no aquecimento. Como a austenita reversa envolve o mecanismo de difusdo, sua
composicao quimica é diferente da austenita retida. Enriquecida com niquel, carbono e
nitrogénio, a austenita reversa permanece estavel durante o resfriamento sendo
mantida na microestrutura do material [11].

Estudo realizado por Strife [12] apontou que uma diminuicdo na tenacidade a
fratura foi observada em amostras de graos refinados com 5% de Ni e que contém 3,8%
de austenita retida e o fato foi atribuido a transformacao de austenita retida em
martensita quebradica durante a deformacao, ou seja, austenita ndo estavel. Concluiu-
se que a formacado de austenita retida termicamente estavel é benéfica para a
ductilidade (tenacidade) a fratura dos acos 5Ni a -196°C pelo fato da austenita reter o
carbono da matriz durante o revenimento, elimina assim a precipitagdo de carbeto.
Assim, a estabilidade da austenita retida é fundamental para alcangar um aumento
favoravel da resisténcia a fratura criogénica. Uma estabilidade muito baixa da austenita
pode resultar em fissuras instaveis, o que leva a propriedades de fratura
significativamente reduzidas e a instabilidade esta atribuida a altas temperaturas.

Para investigar o efeito da formacao de austenita retida sobre a precipitacdo de
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carbeto no ago 9% Ni, Strife [12] realizou dois tratamentos térmicos com diferentes
temperaturas de revenido, sendo aquecimento por 1h a aproximadamente 540°C
(obteve <0,5% de austenita retida) e aquecimento por 1h a aproximadamente 590°C
(obteve 5,2% de austenita retida). Na Figura 2 sdo mostradas micrografias 6pticas de
amostras polidas e atacadas para estes dois tratamentos térmicos. Figura 2(a) mostra
precipitacdo de carbeto nos contornos de graos dos pacotes de martensita, bem como
nos pacotes internos para a amostra contendo <0,5% de austenita retida. Na amostra
contendo 5,2% de austenita retida, Figura 2(b), a precipitagcdo de carbeto € menos
extensa. Para esses tratamentos térmicos, foram também observadas as
microestruturas em Microscopia Eletrénica de Transmissdo. Observou-se para o
tratamento de revenido a 540°C precipitagdo generalizada de carbetos, observados na
Figura 3 (a) como filme de carbeto nos contornos (indicado pela letra A) e no interior
(indicado pela letra B) das ripas de martensita. Para a condigdo de revenido a 590°C,
nota-se na Figura 3(b) a presenca de graos livres de deslocamento e sem precipitacdo
de carbetos. [12] O estudo realizado entdo, induz a associacdo da austenita retida
absorver o carbono que em baixas temperaturas se encontram como carbetos nos
contornos de graos e quando presentes, sdo uma potencial fonte de fragilizacdo do

material.

Figura 2 - Micrografias 6pticas do ago 9% Ni temperado e revenido. (a) Revenido a 540°C por
1h. (b) Revenido a 590°C por 1h.

Fonte: Adaptado de [12]
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Figura 3 - Micrografias de microscopia eletrénica de transmiss&o do aco 9% Ni temperado e
revenido. (a) Revenido a 540°C por 1h. (b) Revenido a 590°C por 1h.

Fonte: Adaptado de [12]

A presenca de austenita retida ou reversa tem grande influéncia nas
propriedades mecanicas do a¢o 9% Ni. Observa-se o decréscimo no valor da dureza
nas ripas de martensita [13], maior resisténcia e tenacidade a fraturas quando exposto
a fraturas criogénicas devido a presenca de austenita retida estavel. Investigacdes
anteriores mostraram que se o revenido ocorre em temperatura superior a 580°C, o alto
teor de niquel estabiliza a austenita durante o revenimento e o produto final contém
entre 5% e 10% de austenita retida. A presenca de austenita estavel melhora a
resisténcia ao impacto, pois retira os carbetos da matriz e impede a formacao de
carbetos e nitretos (precipitacdes fragilizantes). [1].

As particulas de constituinte austenita-martensita (A-M) uma microestrutura de
austenita retida com alto teor de carbono e, portanto, alto valor de dureza, é geralmente
conhecido como um dos principais fatores que reduzem a tenacidade das ZTAs em aco
estrutural de alta resisténcia. [14]

As particulas de constituinte austenita-martensita (A-M), indicadas por uma seta
na Figura 4, sdo resultantes da retencao da austenita enriquecida em carbono. [15]

Em trabalho realizado por Clévis Rodrigues [8] a presenca da particula A-M foi
investigada para avaliar a fragilizagdo do revenido relatada por Pense & Stout [16].
Segundo Clévis Rodrigues, o baixo teor de carbono do agco 9% Ni faz com que a
martensita ndo seja fragil e associada com a austenita ndo iria ocasionar zona de
fragilizacao local pela presenga de constituinte A-M. Ainda assim, nesse trabalho a
particula A-M s6 foi observada na condigdo temperada e revenida a 600°C (ver Figura



22

5), condicao esta que apresenta elevado valor de energia de impacto em temperaturas
criogénicas e o fato do constituinte A-M s6 ter sido observado nessa condicdo, pode
levar a hipétese de que essa microestrutura pode nao ser a causa da fragilizacao ao
revenido na temperatura de 400°C.

10um

Figura 4 - Constituinte A-M em microestrutura da chapa de ago Nb-Cr-Mo-V.

Fonte: Adaptado de [15]
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Figura 5 - Micrografias de MEV na condigdo TR600 destacando a presenca do

constituinte austenita-martensita (A-M). [8]
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1.5 Tamanho de Grao da Austenita Prévia

O conceito do refino do grao para aumento da tenacidade € bem aceito e
difundido em estudos de metalurgia, assim como a influéncia do tamanho de grao nas
propriedades mecanicas do material: refino de grdos conduz a um aumento de
tenacidade ou materiais de graos grosseiros se tornam frageis. Apesar da tendéncia
geral, estudo nos agos maraging com 18%Ni e teor extra baixo de carbono (<0,03%),
mostraram que a diminui¢cdo do tamanho de grao da austenita prévia ndo conduz a um
aumento de tenacidade da martensita, conforme seria esperado. [17].

O refinamento de tamanho de grdo é um conceito amplamente utilizado para
aumentar a tenacidade dos materiais metalicos. Avaliar o tamanho de grado das
amostras que sofrem tratamentos térmicos e transformam as fases finais em martensita
ou bainita pode ser um desafio para diversos pesquisadores e industria, pois o tamanho
de grao é determinado pela fase prévia a transformacao final, ou seja, para o ago que
possui 9% de Ni e que sofre tratamento térmico de témpera e revenido ou dupla
normalizacdo (conforme indicado pela Norma ASTM A333 Gr.8 [3]), a avaliacdo do
tamanho de grdo para cada condicdo de tratamento térmico é determinada pelo
tamanho de grao da austenita prévia, que é resultado da temperatura de aquecimento
da témpera (austenitizacao).

Os contornos dos graos da austenita prévia representam a fase formada durante
austenitizacao, antes do resfriamento da témpera e resfriamento da témpera e revenido.
Se a microestrutura do aco for totalmente martensitica apés o endurecimento, ou
contiver alguma austenita retida ou bainita inferior, as bordas dos graos da austenita
prévia podem ser reveladas. As bordas nao sio reveladas se a microestrutura da
transformacao consistir de bainita superior, perlita ou ferrita. A composicdo & muito
importante na tentativa de revelar os limites dos graos da austenita prévia, assim como
a temperatura do revenimento. Em geral, os agos com baixo teor de carbono e baixo
teor de fésforo sdo acgos dificeis para revelar o contorno do grao da austenia prévia. [18]

O primeiro ataque quimico razoavelmente bem-sucedido para revelar o tamanho
de grao da Austenita Prévia foi publicado em 1955 por Bechet e Beaujard [19] usando

uma solucio aquosa de acido picrico. O acido picrico € um reagente corrosivo. [18]
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1.6 Fragilizacao ao Revenido

Na industria, existe uma preocupacao com a faixa de temperatura selecionada
para o tratamento térmico de revenimento pois as pesquisas experimentais apontam
uma queda no valor de tenacidade (apds ensaio Charpy) em determinadas faixas de
temperaturas. Um trabalho realizado por Saitoh em 1993, apresenta um estudo que
avaliou a tenacidade do ago contendo 9% Ni (0,05C-0,25Si-0,53Mn-9,09Ni) em uma
faixa entre 500°C e 625°C. A Figura 6 apresenta a curva resultante da energia Charpy
absorvida em teste a -196°C relacionando a tenacidade a cada temperatura de revenido.
Observa-se claramente uma temperatura étima de revenido entre 550°C e 600°C e uma
deteriorizacao da tenacidade quando revenido abaixo de 550°C (fendmeno chamado de
fragilizagao intergranular ou fragilizagéo ao revenido — em inglés temper embrittlement)
e acima de 600°C (fragilidade devido a uma instabilidade da austenita formada no
revenido). [20]
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Figura 6 - Efeito da temperatura de revenido na tenacidade do ago 9% Ni temperado e
revenido.
Fonte: adaptado de [20]

A susceptibilidade do aco 9% Ni a fragilizacdo ao revenido pode ser reduzido
com a diminuicdo de elementos de segregacdo intergranular. A austenita reversa
(formada durante o revenido) € uma fase estavel e observada nas micrografias da faixa
recomendada para o tratamento térmico (entre 550°C e 600°C), porém quando o
revenido ocorre acima de 600°C, aumenta a quantidade de austenita formada por

revenido e reduz o teor de segregacao intergranular. Quando resfriada a -196°C ou teste
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de impacto Charpy, a austenita formada por revenido se transforma em martensita e
provoca uma perda de tenacidade. A Figura 7 mostra o estado dos carbetos mudando
para austenita durante o revenimento. Na temperatura 6tima de revenido de 575°C,
muitos carbetos, escuros na foto (Figura 7 (a)), precipitam junto com uma pequena
quantidade de austenita formada por revenido nos limites de grao da austenita prévia e
limites de ripas de martensita. Na temperatura de revenido de 625°C (Figura 7 (b)), os

carbetos mudam completamente para austenita formada por revenido. [20]

Figura 7 - Mudanga na microestrutura do ago 9% Ni (Temperado e Revenido) para
diferentes temperaturas de revenido. (a) Témpera: 800°C (60min) + Revenido: 575°C (20min)
(b) Témpera: 800°C (60min) + Revenido: 625°C (20min)

Fonte: adaptado de [20]

Também foi relatado por Pense em 1963 [16] que a fragilizagdo por revenido
pode ocorrer se esses acos forem submetidos a revenimento a 370°C-540°C por
periodos prolongados. Sugeriu-se um periodo de espera prolongado para tornar a
austenita instavel, levando a formacao de martensita durante o resfriamento com menor

resisténcia.

1.7 Caracterizacao da Microestrutura do Aco 9% Ni

O estudo da caracterizacdo da microestrutura do aco 9% Ni é importante para
relacionar as diferentes microestruturas para cada condicdo de tratamento térmico com
as propriedades mecanicas associadas. A partir da caracterizacao, é possivel identificar
particulas segregadas nos contornos de grao e associar com a faixa de fragilizacdo ao
revenido, relacionar com diferentes valores de tenacidade, avaliar tamanho de gréo da

austenita prévia e identificar fases.
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1.7.1 Microscopia Optica

A avaliagao por microscopia éptica € acompanhada de uma correta preparacao
metalografica para caracterizacao microestrutural. Diversos trabalhos realizados com o
aco 9% Ni fizeram uso de 2% ou 4% de Nital como ataque quimico para revelar a
microestrutura apés diferentes tratamentos térmicos. Estudo realizado por Rodrigues [8]
apresentou que o ataque Nital se mostrou suficiente para a identificacdo de martensita,
martensita revenida e precipitacao de carbetos.

Estudo realizado sobre o efeito do tratamento térmico nas propriedades
mecanicas e microestrutura do ago 9% Ni por J.M. Zhang [21] avaliou amostras polidas
e atacadas com 4% de Nital através de microscopia 6ptica, essas amostras foram
tratadas termicamente por dois diferentes processos: O primeiro consiste de témpera,
témpera intercritica e revenido; O segundo tratamento térmico foi de témpera e revenido.
A Figura 8 apresenta o resultado da microestrutura para os dois tratamentos térmicos.
O trabalho indica, através do resultado da microscopia 6ptica que para o processo de
témpera e revenido (Figura 8.a), a microestrutura foi tipicamente de martensita revenida,
sendo observadas como ripas de martensita organizadas em pacotes internos aos
contornos de grao da austenita prévia. Ja para o processo de témpera, témpera
intercritica e revenido (Figura 8.b), a microestrutura apresentou caracteristicas de
martensita tipo agulha e austenita retida, sendo esta austenita de forma acicular fina e
distribuida nas ripas de martensita (apresenta-se como a microestrutura branca na
Figura 8.b).

Figura 8 - Microcoscopia Optica da chapa de aco de 9% Ni para os diferentes tratamentos
térmicos: (a) Témpera e Revenido (b) Témpera - Témpera Intercritica- Revenido

Fonte: adaptado de [21]

Estudo realizado para avaliagado da influéncia microestrutural e da liga de agos
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comerciais usados em chapas para aplicacado em baixas temperatura por K. Partin [22],
apresentou microestrutura bifasica para ago comercial A553 ( 9% Ni), sendo elas ferrita
acicular e austenita retida. Ao examinar as microestruturas aciculares, conforme Figura

9, as mesmas podem ser interpretadas como ripas de martensita temperadas.

Figura 9 - Micrografias épticas do aco A553. Ataque quimico 2% Nital. A direcdo de laminacéo
€ perpendicular ao plano das fotomicrografias.

Fonte: adaptado de [23]

1.7.2 Microscopia Eletronica de Varredura

Para analisar a microestrutura e fases dos materiais, se faz necessario além da
microscopia optica, a microscopia eletrénica de varredura. Na microscopia 6ptica, o
contraste da imagem é o resultado da diferenca de refletividade da luz devido a fonte de
iluminacao e sistema de lentes. Na microscopia 6ptica tem-se a limitacdo da magnitude
atingida, que fica em torno de 2000x, impossibilitando a visualizacdo de pequenos
detalhes estruturais e fases. Diante dessa limitacdo, se faz necessario o uso da
microscopia eletrénica de varredura, que através da técnica de interacdao de um fino
feixe de elétrons com a superficie do material, alcanca-se magnitude de até 1.000.000x
e os resultados sdo emissao de elétrons secundarios, elétrons retroespalhados, raios-X
e através de detectores para cada uma desses sinais tem-se formagao de imagens da
topografia da superficie do material, diferenciacdo de contraste por variagdo de
composicao e resultado qualitativo da composicdo quimica do material. [24]

Muitos trabalhos utilizam a microscopia eletrénica de varredura como recurso
para analisar, através de imagens de alta resolugdo, caracteristicas da microestrutura e

detectar presenca de fases. Assim como para a microscopia 6tica, a microscopia
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eletrénica de varredura exige uma boa preparacao de amostras: devem ser condutoras,
planas, bem polidas (devido a alta resolucdo, qualquer arranhdo na amostra sera
facilmente observado e podera atrapalhar no resultado da analise) e para analisar a
microestrutura, pode ser necessario o preparo da amostra com ataque quimico
especifico.

O MEV (Microscépio eletrdnico de varredura) pode ter diferentes tipos de fontes
de elétrons, o filamento de tungsténio e o FEG (field emission gun) sao as fontes mais
utilizadas , apresenta boa resolugdo com magnificagdo até 50.000x em materiais
condutores, além de detectores de elétrons secundarios, elétrons retroespalhados e
detector de EDS (Espectroscopia por energia dispersiva). Os elétrons secundarios
fornecem imagem de topografia da superficie da amostra e sdo os responsaveis pela
obtencdo das imagens de alta resolugéo, ja os retroespalhados fornecem imagem
caracteristica de variagcado de composigao. [24]

O FEG, é um canhao emissor de elétrons com uma ponta extremamente fina, o
que aumenta a densidade e concentracdo de emissio de elétrons e permite maiores
resolugdées no microscépio eletrénico de varredura com magnificagéo de até 500.000x.
Além dos detectores comuns do MEV, possui também detector de WDS (Wavelength
dispersive spectrometer / Espectroscopia por comprimento de onda dispersivo) e EBSD
(Electron backscattered varreduring diffraction / Difracao de elétrons retroespalhados).

A analise de EDS ocorre por detectores de raios-X permitindo a realizacdo de
analise quimica na amostra em observacao. Através da captacao pelos detectores e da
anadlise dos raios-X caracteristicos emitidos pela amostra, resultado da interacao dos
elétrons primarios com a superficie, &€ possivel obter informacdes qualitativas e
quantitativas da composicdo da amostra na regiao sub-micrométrica de incidéncia do
feixe de elétrons. Este procedimento facilita a identificacdo de precipitados e de
variagdes de composi¢ao quimica dentro de um grao. [24]

A analise por WDS é uma técnica de espectrometria por comprimento de onda
dispersiva mais precisa que o EDS e deve ser calibrada para analisar cada elemento a
ser investigado na composicdo quimica da amostra, o procedimento consiste em
dispersao de raio-x da amostra para um cristal que reconhece o comprimento de onda
de cada elemento selecionado e reflete para o detector de raio-x. Essa técnica é
utilizada quando se deseja analisar precisamente um determinado elemento quimico,
por ser uma técnica de alto custo e demorada. O EDS normalmente ja é suficiente para
as analises quimicas de uma determinada regido ou fase observada no microscopio

eletronico de varredura.
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O EBSD (Difracdo de elétrons retroespalhados) € uma técnica de estudo da
estrutura cristalina e orientacao cristalina da superficie da amostra através da
microscopia eletrénica de varredura, € necessario prévio conhecimento das fases pois
€ 0 usuario que informa ao programa as fases que podem estar presentes e através de
analise micro analitica o detector reconhece as fases e indica sua posicao nos mapas
de EBSD, assim como orientagdo, morfologia do grao, limite de grao, porcentagem de

fases entre muitas outras informacdes.

1.8 Regides da Zona Termicamente Afetada

Estudos apontam que as regiées da ZTA sao divididas em 4 zonas: Regiao de
graos grosseiros, regiao de graos finos, regiao intercritica e regido subcritica. A Figura

10 apresenta as regides de ZTA associadas ao diagrama Fe-C. [25].
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Figura 10 - Denominacgéo das regides da ZTA em junta soldadas associadas ao diagrama Fe-
C.

Fonte: adaptado de [25]

Estudo realizado por Thaulow [26] sobre a ZTA de ligas de agos de baixo
carbono micro ligados descreveu as temperaturas de pico para as diferentes regides da

ZTA, a partir da superficie de solda para os metais de base, em uma temperatura de
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pico (Tp) decrescente. A Figura 11 apresenta as temperaturas correspondentes a cada
zona da regido da ZTA quando se aplica apenas um ciclo de soldagem. Para definir as
temperaturas, Thaulow [26] se baseou nos diagramas de equilibrio dos agcos do seu
estudo e o autor mencionou que a definicdo das temperaturas de pico fornece uma
indicacdo da microestrutura resultante apds ciclo de soldagem, e que essas
microestruturas dependem da composicdo quimica dos acos e dos parametros de

soldagem aplicados. [27]

A ZTA '
‘ / Temperatura
“Y\ Solda | de pico(Tp)

Regiao de graos grosseiros . ,/,/’I ;,/ x ~ T"i
Regido de grios finos e P 4 .—’//,}/ - S SR 1

o == Metal base ( / ' r 1100%
Regiao parcialmente transformada P : / ; o

st i o / / | 850%
Regifo revenida 25 2 g / ‘ o

R R s ‘ 700°C

l
L Tempo

Figura 11 - Representacdo da ZTA para um ciclo térmico.

Fonte: adaptado de [26]

1.9 Propriedades magnéticas e a relagao com volume de
austenita retida.

A medicao por saturacido magnética, € uma técnica que pode ser utilizada para
detectar a fracdo volumétrica das fases ndo magnéticas da microestrutura. O principio
€ baseado no comportamento magnético do material que é sensivel as variacdes
microestruturais. [28]

Para o entendimento da técnica de quantificacdo da austenita por saturacao
magnética €& importante ter conhecimento das propriedades de polarizagdo magnética
de saturacao (Js), permeabilidade magnética (u) — grau de magnetizagdo de um material
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em resposta a um campo magnético, inducdo magnética no material (B) medida em
unidades de teslas [T] e campo magnético aplicado (H) medido em ampéres por metro
[A/m]. As propriedades estao relacionadas conforme Equacio 1 e o efeito do campo
magnético no comportamento magnético do material é controlado pelas propriedades
Js e B e sdo apresentados por meio de curva de histerese e de magnetizacao, conforme

exemplo da Figura 12. [28]

B =]s+ uH (1)
y Pt

- " é’}?
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Figura 12 - Curvas de histerese obtidas para diferentes amplitudes de intensidade de campo
magnético. (a) Obtida por Histeresigrafo e (b) obtida com anel de Rowland.

Fonte: [28]

Para calcular a porcentagem de austenita retida através dessa técnica, € preciso
ter como resultado a polarizagcdo de saturacdo magnética do campo, citada
anteriormente e identificada como Js e com a polarizacdo de saturagcdo magnética
maxima, que idealmente € o valor que se da quando o material tem 100% ou a
porcentagem maxima de fases ferromagnéticas.

Como a austenita retida ndo € magnética, pode-se realizar um calculo simples
para determinar a porcentagem desta fase ndo magnética na amostra, conforme a

Equacao 2.

% AustenitaRetida = 100 x (1;15) (2)

Jsmax

Um trabalho realizado por Ajus [29] apresentou resultados das propriedades
magnéticas do agco SAE 4340 tratado termicamente a diferentes temperaturas e cada

condigao foi medida e analisada por saturagdo magnética através da técnica conhecida
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como VSM (do inglés Vibrating Sample Magnetometer). A Figura 13 apresenta o
comportamento da forca coercitiva (intensidade do campo magnético aplicado - Hc)
versus a temperatura de revenimento em fungao da temperatura de témpera. Observa-
se nessa figura que o valor de H € maior quando a condi¢ao é da amostra nao revenida.
Através dos valores apresentados nessa pesquisa, observou-se que para o ago SAE
4340 temperado apresenta uma forca coerciva de 130,00e (10345,4A/m) e apos o
revenimento, esse valor diminui atingindo os menores valores entre 300°C e 500°C. O
aumento da temperatura durante o revenido, promove o aumento do volume de

austenita retida e consequentemente, diminui o valor da saturagdo magnética.
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Figura 13 - Comportamento de forga coercitiva em fungéo da temperatura de revenido.

Fonte: adaptado de [29]
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2- MATERIAIS E METODOS

2.1 Metal de Base

Para a realizacdo da pesquisa foi utilizado uma meia cana de trecho de
aproximadamente 200mm de tubo de aco ASTM A333 Gr.8 de composi¢cao quimica
descrita no Item 2.2, didmetro de 8” e espessura de aproximadamente 35mm.

O material foi cortado e usinado em formatos de barra de (11 x 7,8 x 85)mm?,
posteriormente as barras foram usinadas para as condi¢des exigidas de cada ensaio

realizado.

2.2 Analise quimica do material

A Tabela 1 apresenta os requisitos de composicdo quimica do grau 8 da norma
ASTM A333 (tubos de aco 9% Ni) [3].

Tabela 1 - Tabela de composigao quimica do ago A333 Gr.8

C Mn P S Si Ni
0,13 (max.) | 0,9 (max.) | 0,025max | 0,025max | 0,13 -0,32 8,40 - 9,60

Fonte: adaptado de [3]

Para confirmacdo da composicdo quimica do material de estudo, o ensaio
quimico foi realizado por espectrometria e emissao oOptica, seguindo a Norma ASTM
E1086 [30]. A analise quimica do material (Tabela 2) corresponde ao grau 8 da norma
ASTM A333 [3].

Tabela 2 — Resultado do ensaio quimico de ago 9% Ni (% em peso), (Fe) em balanco.

Cc Mn | Ni Si P S Ti Al Cu Cr Mo Nb Vv
0,062|0,64(9,54]0,259(0,01({0,01]0,014 (0,023 0,0084| 0,033 | 0,0039 | 0,0040 | 0,0029

2.3 Ensaio de Dilatometria

A anadlise dilatométrica é realizada para obtencdo de diagrama de TRC

(Transformagao por Resfriamento Continuo). O ensaio dilatométrico é ideal para
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conhecer as temperaturas Mi, Mf, Ac1 e Ac3 do aco. Para tal, € necessario realizar o
ensaio em um dilatdmetro, equipamento que aquece o corpo de prova com uma taxa
fixa e selecionada pelo operador e mede a variacdo do comprimento de uma amostra
cilindrica pequena. As contracdes e dilatacbes que o material apresenta indicam as
transformacdes de fase. Por exemplo, quando a ferrita ou martensita se transformam
em austenita no aquecimento, ocorre uma contracido que € detectada pelo equipamento.

A Tabela 3 apresenta os principais parametros utilizados para a realizacdo do

ensaio dilatométrico.

Tabela 3 - Parametros do ensaio dilatométrico

Amostra Selecionada: T820 — Temperada a 820°C/1h em agua
Diametro (mm): 4
Comprimento (mm): 10

Temperatura Inicial - Aquecimento (°C): | 500
Temperatura Final - Aquecimento (°C): | 840
Temperatura Inicial - Resfriamento (°C): | 840
Temperatura Final - Resfriamento (°C): |3
Taxa de Aquecimento (°C/s): 0,05
Taxa de Resfriamento (°C/s): 50

O dilatbmetro mede a expansdo da amostra durante o aquecimento e o
resfriamento. A temperatura em que a inclinacdo comeg¢a a mudar durante o
aquecimento é a temperatura em que a transformacdo de fase se inicia, e onde a
inclinacdo volta a ser linear é onde a transformacdo estda completa. Uma curva

dilatométrica tipica € apresentada na Figura 14. [31]
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Figura 14 - Curva dilatométrica tipica para a simulagdo de solda

Fonte: adaptado de [31]
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2.4 Tratamentos Térmicos

Para determinar as diferentes condi¢cdes de ensaio, o material foi dividido em
dois principais grupos:
e Grupo | — Tratamento Térmico realizados em forno e resfriado em agua por 1
hora.
e Grupo Il — Ciclo térmico realizado no equipamento Gleeble simulando a zona
termicamente afetada (ZTA) em juntas soldadas e posterior tratamento térmico.
Para o Grupo I, 9 (nove) condicées de amostras foram preparadas e divididas
em 3 grupos: Grao Fino (Temperado em 820°C), Grao Médio (Temperado em 1000°C)
e Grao Grosseiro (Temperado em 1150°C). Para cada condigdo de tamanho de grao
foram realizadas amostras apenas temperadas, temperadas e revenidas a 400°C e
temperadas e revenidas a 600°C. A escolha das temperaturas foi estimada a partir da
temperatura AC3 de 723,5 °C (ver item 3). Assim, para uma completa transformacao de
fase austenitica e controle do tamanho de grao austenitico foi escolhida a temperatura
de 820°C. A partir dai temperaturas maiores, 1000°C de 1150°C, foram adotadas para
produzir condi¢cées de grao médio e grao grosseiro, respectivamente.
A Tabela 4 mostra a identificacdo das amostras do Grupo | e suas respectivas

condicdes de tratamento térmico:

Tabela 4 - |dentificacdo das amostras do Grupo |

Amostras Temperado Temperado e Revenido
(T.T. x Temp.) i 400°c 600°C
820°C (1) 1820 (4) T820-R400 (7) T820-R600
1000°C (2) 11000 (5) T1000-R400 (8) T1000-R600
1150°C (3) T1150 (6) T1150-R400 (9) T1150-R600

(1) T820 — Temperada a 820°C/1hora resfriamento em agua.

(2) T1000 — Temperada a 1000°C/1hora resfriamento em agua.

(3) T1150 — Temperada a 1150°C/1hora resfriamento em agua.

(4) T820-R400 — Temperada a 820°C/1hora em agua — Revenida a 400°C/1hora
resfriamento em agua.

(5) T1000-R400 — Temperada a 1000°C/1hora em agua — Revenida a 400°C/1hora
resfriamento em agua.

(6) T11150-R400 — Temperada a 1150°C/1hora em agua — Revenida a 400°C/1hora

resfriamento em agua.
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(7) T820-R600 — Temperada a 820°C/1hora em agua — Revenida a 600°C/1hora
resfriamento em agua.
(8) T1000-R600 — Temperada a 1000°C/1hora em agua — Revenida a 600°C/1hora
resfriamento em agua.
(9) T1150-R600 — Temperada a 1150°C/1hora em agua — Revenida a 600°C/1hora

resfriamento em agua.

Os tratamentos térmicos foram realizados no Laboratério de Metalurgia da

Universidade Federal Fluminense (UFF) em forno do tipo mufla da marca Quimis com

resisténcia convencional e faixa de temperatura entre 0°C e 1200°C.

Para o Grupo Il foram selecionadas 7 (sete) amostras e 2 (duas) condi¢des de

ciclo térmico, uma simulando uma ZTA de graos finos (Temperatura de pico 850°C) e

outra simulando uma ZTA de graos grosseiros (Temperatura de pico 1350°C).

A Tabela 5 mostra a identificacdo de cada amostra e sua respectiva condi¢ao de

tratamento térmico.

Tabela 5 - |dentificacdo das amostras do Grupo I

Ciclo Sem Trat. Revenido Duplo
Térmico Térmico Pds- Revenido
Soldagem 400°C 600°C 600°C 670°C/2h+600
Resfr.: Agua | Resfr.: Agua Resfr.:Forno °C/2h
850°C (1) G850- - (4) G850-R600 | - -
STTPS
1350°C (2) G1350- (3) G1350 — (5) G1350- (6) G1350- (7) G1350-
STTPS R400 R600 R600F R670/R600

(1) G850-STTPS - Temperatura do ciclo térmico de 850°C - Sem tratamento térmico
pos simulacao de soldagem (ciclo térmico).

(2) G1350-STTPS - Temperatura do ciclo térmico de 1350°C - Sem tratamento
térmico pos simulacado de soldagem (ciclo térmico).

(3) G1350-R400 — Temperatura do ciclo térmico de 1350°C - Revenida a
400°C/1hora resfriamento em agua.

(4) G850-R600 — Temperatura do ciclo térmico de 850°C - Revenida a 600°C/1hora
resfriamento em agua.

(5) G1350-R600 — Temperatura do ciclo térmico de 1350°C - Revenida a
600°C/1hora resfriamento em agua.

(6) G1350-R600F — Temperatura do ciclo térmico de 1350°C - Revenida a

600°C/1hora resfriamento no forno.
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(7) G1350-R600 — Temperatura do ciclo térmico de 1350°C —Duplo revenido a

670°C/2 horas + 600°C/2 horas e resfriamento em agua.

Os ciclos térmicos realizados na maquina Gleeble 3800-GTC foram realizados

no Centro de Tecnologia SENAI Solda.

2.5 Simulagao de Ciclo Térmico de Soldagem

O aco 9% Ni é pouco susceptivel a trinca a frio, devido ao seu baixo teor de
carbono e de impurezas. A Zona Termicamente Afetada (ZTA) € uma regido critica,
onde a tenacidade pode ser reduzida, devido as alteracbes microestruturais, como o
crescimento de graos e a transformacao martensitica.

O valor de AC3 (723,5°C - ver Item 3) encontrado no ensaio de dilatometria e a
indicacao do autor THAULOW [26] para temperatura de pico (Tp) de 850°C para a
regido de graos finos e 1350°C para a regiao de graos grosseiros da ZTA apds um ciclo
térmico, foram as referéncias para a definicdo das temperaturas para a técnica de
simulacao de soldagem através do simulador termomecanico Gleebe 3800.

Através da técnica é possivel ter uma area maior para analisar essas regides
dentro da ZTA do que quando se realiza uma soldagem real. Partindo do principio que
com a soldagem real a ZTA sera dividida em 4 zonas, entdo a dimensao da zonas de
graos grosseiros e graos finos no serdo tao extensas quanto uma area total de um CP,
na qual se realizou apenas um ciclo térmico durante a simulacdo, sendo este a 1350°C
ou 850°C.

O simulador termomecanico Gleeble 3800 foi utilizado nessa pesquisa para
reproduzir a regido de ZTA de graos grosseiros e graos finos em uma area restrita de
um corpo de prova. As principais vantagens encontradas neste equipamento em
comparagao com outros métodos de geracao de ZTA sao determinadas pelo formato do
corpo de prova que pode ser posteriormente submetido a ensaios mecanicos e o
dimensionamento do corpo de prova que proporciona uma regiao de ZTA mais extensa
do que de uma solda real a ser explorada.

A montagem do CP na maquina Gleeble3800 consiste na fixagcdo do CP entre
duas garras de cobre que sao usinadas para o perfeito encaixe. A Figura 15 ilustra a
montagem e ilustra a area util (tera o resultado mais homogéneo da ZTA), as regides de
contato com a garra n&o irdo apresentar resultado de microestrutura similar a ZTA pois

nessas regides nao ocorre o ciclo térmico. A Figura 16 é a foto do CP ja montado.
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Figura 15 - llustragdo da montagem do corpo de prova € das garras de Cu.
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Figura 16 - Montagem do corpo de prova na Gleeble.

A geragado de curvas dos ciclos térmicos pode ser escolhida dentre quatro
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modelos de fluxo de calor: Hannerz, Rykalin-2D, Rykalin-3D e Rozenthal.

Baseada em artigo de referéncia [32] e dentro dos dados fornecidos pelo
material, foi escolhido o modelo Rykalin-2D com a utilizagdo do software QuikSimTM
que faz interface com a Gleeble3800. Os parametros utilizados para a simulacao estao
descritos na Tabela 6.

Para a realizacdo do ciclo térmico, o valor adotado de aporte de calor foi de
1,5kJ/mm, a taxa de resfriamento de 300°C/s e 0,5s de permanéncia na temperatura de

pico.

Tabela 6 - Dados para simulagdo na maquina Gleeble

Propriedades Fisicas
Densidade (g/cm?) 7,8
Limite de resisténcia a tragao (MPa) 690 - 825
Limite escoamento (MPa) 515
Alongamento % 20
Médulo de Elasticidade GPa 200
Mdédulo de Compressibilidade GPa 160
Coeficiente de elasticidade
transversal GPa 80
Propriedades Elétricas
Resistividade Elétrica Ohm-cm 0,000017
Propriedades Térmicas
Coeficiente de Expansdo Térmica
Linear pm/m°C 12
Capacidade Térmica Jig°C 0,47
Condutividade térmica W/mK 52

Através de termopares é possivel obter uma regido de ZTA maior quando
comparada a uma soldagem real. Os termopares controlam as temperaturas de
aquecimento e resfriamento do CP.

O CP de dimensédo (85 x 11 x 7,8)mm?3® é mostrado na Figura 17 com os
termopares soldados no centro do CP e a soldagem dos termopares foi realizada pela
maquina Thermocouple Welder com voltagem de 30,0V, termopares tipo K, com
temperatura maxima de 1200°C e identificacdo de fio amarelo para o termopar positivo
e fio vermelho para o termopar negativo. A Figura 18 mostra a maquina de soldagem
dos termopares com o CP. Os CPs submetidos ao simulador Gleeble3800 foram
posteriormente usados para analise da tenacidade em ensaio mecanico Charpy, dureza

HV e analise de microestrutura.
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Figura 17 - CP com termopar soldado no centro para simulacao na Gleeble.

Figura 18 - Maquina Thermocouple Welder para soldagem dos termopares.

Os ciclos térmicos realizados na maquina Gleeble 3800-GTC foram realizados
no Centro de Tecnologia SENAI Solda.

2.6 Ensaio de Tracao a Baixa Taxa de Deformacao - BTD

O ensaio de tracéo a baixa taxa de deformacdo (BTD) — do inglés Slow Strain
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Rate Testing — (SSRT) - consiste em ensaio de tragcado com aplicacao de velocidade de
deformacao lenta e constante sob o corpo de prova. O ensaio possui como resultado
uma curva tensao x deformacao.

Para avaliar as caracteristicas do material em meio agressivo, o ensaio foi
realizado com intuito de avaliar a fratura por corrosao sob tensado (CST), a partir da
combinacdo da tensdo aplicada durante o ensaio de tracdo e um meio corrosivo
especifico, neste caso, H.S. O ensaio € um indicativo para aplicabilidade do material e
complementa os ensaios que avaliam as propriedades mecanicas. As principais normas
de referéncia para avaliagdo dos resultados sdo NACE TM 198-2014 [33] e ASTM G
129-00 [34]. O ensaio foi realizado no Instituto Nacional de Tecnologia.

A realizagao deste ensaio ocorre em maquina de tracdo que é regulada para
cada condicdo de ensaio e a maquina possui controle ligado a computador para
acompanhar e determinar as curvas de tensao (kgf) e deformagéo (mm) com a condigao
de realizar o ensaio mecanico em taxas de deformacéo inferiores as maquinas de tracao
convencional.

Nessa pesquisa, foram realizados testes em meio agressivo (solugdo saturada
de H,S) e ao ar para comparacao dos resultados. Essa comparacao indica se o material
€ susceptivel a corrosdo sobtensao em meio corrosivo.

Nesse sistema foram utilizados: maquina de tracao (servo-mecanica) CORTEST
acoplado a controle por computador, vaso de pressao do tipo célula de vidro, cilindro de
gas de nitrogénio (N2) — com a funcao de limpar e desaerar o sistema; cilindro de gas
de COs e cilindro de gas de sulfeto de hidrogénio H.S em balanco com CO,. A Figura
19 apresenta um esquema simplificado da configuracdo do ensaio e a Figura 20 o

aspecto e dimensdes do corpo de prova (adaptado de [33]).
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Figura 19 — Esquema representativo do ensaio BTD.

B R
! g i : s
Ly e e e
‘r ) h . e

Figura 20 — Aparéncia e dimensdes do cp. NS = not specified (n&o especificado). Fonte:
adaptado de [33].

Os CPs foram usinados e posteriormente medidos para resultados mais precisos
no calculo. Os resultados das dimensdes ficaram dentro do indicado pela tolerancia da
norma e seréo descritos nos calculos realizados, no item 3.4.

Segundo a norma NACE, a variagado da secgao transversal do CP é calculada
conforme as seguintes equacgdes (3, 4, 5 e 6) para reducido de area e deformacao

plastica:

2 2
RA (%) = 2= x 100 (3)
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RA = reducao de area (%);
D; = didmetro inicial (mm);

Dr = didmetro final (mm).

Ep(%) = (i—lf— 2L x ?) x 100 4)

Opl i
Epr = deformacao plastica (%);
Er = valor do deslocamento na falha (mm) ;
Ep = valor do deslocamento no limite de proporcionalidade (mm);
Li = comprimento inicial do CP (mm);

or = tensao na falha (MPa);

op = tensado no limite de proporcionalidade (MPa).

A comparacao dos parametros de ductilidade para os ensaios ao ar e imerso em

solucado de H,S deve ser feita segundo as equagbes abaixo, de acordo com a [33]:

RAR (%) = ETAi X 100 (5)
EpR (%) = 22 X 100 (6)
pA

- RAR = razao de reducao de area (%);

- RAe=reducéao de area na solugao de H2S (%);

- RAA= reducao de area teste realizado ao ar (%);
- EpPR= razéo de deformacao plastica (%);

- Epa= deformacéo plastica ao ar (%);

- Epe= deformacao plastica em solugéo de H2S (%).

Ainda segundo a norma NACE TM0198-2014 [33], existe uma classificacido em

4 classes baseada na inspecdo visual do CP, que pode ser por MEV e/ou Optico.

Classe 1 — Comportamento normal ductil (comparado com o teste realizado ao ar), ndo
ha presenca de trinca secundaria e corrosdo sob tensdo (SCC);

Classe 2 — Comportamento ductil, com perda (<20%) da ductilidade comparada com o
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teste ao ar, ndo ha indicacao de corrosao sob tensao (SCC);

Classe 3 — Possui perda significativa de ductilidade quando comparada com o teste ao
ar (>20%), trincas podem aparecer na regiao da secao de fratura primaria, mas nao
indica corrosao sob tensao (SCC);

Classe 4 — Sao indicadas evidéncias de corrosdo sob tensdo (SCC) na superficie de

fratura primaria e/ou presenca de trincas secundarias.

Nesta pesquisa 8 CPs foram usinados conforme orientacao citada anteriormente
e foram separados em dois grupos :Grupo 1: Ensaio de BTD ao ar; Grupo 2: Ensaio de
BTD em meio de solugéo de H.S para comparagao dos resultados.

Cada grupo foi classificado com quatro condigbées diferentes de tratamento
térmico realizado apés a usinagem e previamente ao ensaio de BTD, conforme

identificacdo na Tabela 7.

Tabela 7 — Identificagdo das amostras para ensaio de BTD.

Tratamento Térmico Grupo 1: Ar Grupo 2: H,S
T. 820°C (1) T820 AR (5) T820 _H.S
T.820°C e R. 400° C (2) T820R400 AR | (6) T820R400 H,S
T.820°C e R. 600° C (3) T820R600 AR | (7) T820R600 H»>S
T.820°C e D.R. (4) T820DR_AR (8) T8B20DR_H2S
(670°C/2h+600°C/2h).

Os ensaios foram realizados seguindo o procedimento a seguir:
o Realizacdo de teste de vedacao para certificar que nao tem vazamento;
o Desaeracao do sistema para retirada de oxigénio na célula de ensaio, pois 0 O,
reage com HS;
e Transferéncia da solugdo de teste a célula (CP ja fixado);
e Saturacio da solugdo com a mistura de gas do teste (H2S + COy);

¢ Aquecimento e pressurizacdo da célula.

A Tabela 8 mostra todos os parametros utilizados para a realizacdo do ensaio

em meio de solugdo com H,S.
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Tabela 8 - Condi¢bes para o Ensaio BTD em meio de H2S

Condicdes de Ensaio
Temperatura (°C) 25 Vol./A (ml/cm?) | 20
Pressdo — H,S (mbar) 20 Agitacdo Nao
Pressdo — CO; (mbar) 980 Fluxo Liquido Nao
Pressdo N, (mbar) NA Aeragdo Nao
Pressdo Ar (mbar) NA Fluxo de Gas Sim
Fase Vapor 10% Fase Liquida 90%
pH 3,0
Taxa de deformag3o Entre 2,51 x 10°mm/s e 2,56 x 10°> mm/s
Composigdo do Fluido | Agua destilada + Acido Acético CH3COOH

2.7 Ensaio de Dureza

Neste trabalho adotou-se o método Vickers com carga de 10kgf para analisar a
dureza das amostras. O ensaio foi realizado no Instituto Nacional de Tecnologia.

Os corpos de prova sao preparados para o ensaio com lixamento e polimento
com pasta de diamante.

Para os corpos de prova do Grupo 1 (Tabela 4 - Identificacdo das amostras do
Grupo |) a dureza foi realizada apds usinagem para o ensaio Charpy (Ver Iltem 2.8), ou
seja, o corpo de prova com dimensao (55 x 10 x 7,5)mm3,

Para os corpos de prova do Grupo 2 (Tabela 5 - Identificacdo das amostras do
Grupo Il), na superficie superior (local aonde os termopares foram soldados) foi retirada
uma fatia (“slice”) de 1mm de espessura e posteriormente foi realizada toda a sequéncia
de lixamento e polimento para preparagao do ensaio de dureza. A Figura 21 mostra a

“fatia” retirada antes do ensaio de dureza.
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Figura 21 - Fatia do copo de prova retirado para ensaio de dureza e caracterizagao no
microscépio.

A dureza encontrada € a razdo entre a carga aplicada e a area resultante
impressa, calculada pela medigdo das suas diagonais. As boas praticas do mercado
usam o valor de 250 HV como referéncia de limite de dureza do aco 9% Ni para meios
em HzS. [35]

O ensaio de dureza foi realizado em perfil, com distancias de 2 € 5 mm a partir
do centro conforme esquema da Figura 22.

|-1- i et é'
e @
-
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Figura 22 - Esquema para exemplificar perfil realizado no ensaio de dureza. Medidas em mm.

2.8 Ensaio de tenacidade ao impacto Charpy

Para o ensaio Charpy a referéncia foi a norma ASTM A370-17 [36], os corpos de
prova foram usinados no tamanho “sub-size” com dimensado (55 x 10 x 7,5)mm3 e
imersos em Nitrogénio liquido para realizagdo do ensaio a -196°C e energia maxima do
péndulo de 300J. Apds o ensaio, os corpos de prova foram secos e imediatamente
armazenados em silica para evitar oxidacao. As superficies de fratura foram observadas
no Microscopio Eletrénico de Varredura.

O ensaio Charpy foi gentilmente realizado na empresa TECMETAL - Solugdes

Tecnolégicas em materiais.
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2.9 Polarizagcao Magnética por magnetometro de amostra
vibrante (MAV)

A polarizacao magnética através do magnetémetro de amostra vibrante — técnica
muito conhecida por VSM (do inglés vibrating-sample magnetometer) — € um método de
medida por curvas de magnetizacio. A Figura 23 mostra a foto do equipamento e uma
ilustragéo adaptada de uma apresentagéo do fabricante Lake Shore Cryotronics ® [37]

com as partes do equipamento que geram o campo magnético.

Dire¢aoda
Vibracao

Bobinas
de Helmoltz

Figura 23 - Detalhes do equipamento magnetémetro de amostra vibrante.

Fonte: adaptado de [37]

Para melhor entendimento do ensaio a ser realizado, segue um pequeno roteiro

explicativo:

1. As amostras sao cortadas em pequenos cilindros de aproximadamente 3mm de
diametro e 1mm de espessura. Devido ao tamanho preciso e pequeno, foi
utilizada uma maquina de corte de precisao (Isomet 1000 da marca Buehler) com
disco de diamante e fluido lubrificante especifico do equipamento.

2. Apos os cortes, as amostras foram imediatamente imersas em acetona e secas
para nao oxidar.

3. Todos os CPs foram medidos em balanca analitica com incerteza minima de
0,0001g (GEHAKA AG 200). A medida da massa € mais relevante do que as
dimensdes dos CPs pois os valores de magnetizacao sdo dados em emu/g.

4. O ensaio € realizado por cada amostra que é fixada em uma haste que realiza o

movimento vibratério com direcao vertical e freqiiéncia fixa.
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5. Um campo magnético é aplicado (B) pelas bobinas de Helmoltz, perperdicular a
direcao da haste. [38]

6. O movimento vibratério gera um campo magnético (H) que é detectado pelas
bobinas de deteccdo do equipamento (bobinas coletoras), que atuam como o
sensor de leitura do MAV. [39]

7. As bobinas coletoras se comunicam com o meio digital por computadores e tem-
se as informacdes das propriedades magnéticas do material com a razao entre
a magnetizagdo (momento magnético em razao da massa - emu/g) e 0 campo
magnético (Oe). Vale ressaltar que o equipamento fornece as medidas de acordo

com as unidades CGS.

O método de medicao por polarizagdo magnética pode ser usado para detectar
a fragdo volumétrica de particulas ndo magnéticas da microestrutura. Quanto maior a
quantidade de austenita, menor € o valor da polarizagdo magnética medido. [40].

O objetivo da utilizagdo dessa técnica é obter a fragdo volumétrica de austenita
retida ou reversa em cada condicdo de tratamento térmico. A técnica foi utilizada em
todas as amostras que passaram pelo ensaio de BTD ( Ver item 2.6) e por todas as
amostras do Grupo | e Grupo Il (ver item 2.4) totalizando 32 corpos de prova.

Baseada em pesquisa realizada por AJUS [29], € possivel determinar a fracdo
volumétrica da martensita obtendo a razdo entre a magnetizagao de saturagao (my) de
cada corpo de prova e o valor maximo obtido na curva de saturacdo para o0 mesmo
material, quando este &€ 100% martensitico, denominando assim por saturacao
intrinseca (my;). A diferenca entre uma amosta 100% martensitica (quando mg = mg;) e
a razao entre a saturagao do material (m,) pela saturacao intrinseca, resulta na fragao

de austenita retida do material (C,). A Equagéo 7 traduz essa relag&o.

mgij m m
€=t _Ie_q_Ms 7)
Msi Msi Msi

O método para obter o valor de mg consiste em realizar nas curvas de
magnetizacao (emu/g x Oe) um ajuste linear entre os pontos de 90% a 100% do campo
aplicado. O coeficiente linear da reta oriunda do ajuste sera, portanto, o valor da
magnetizacao de saturacdo (my). [38] Para a determinagcdo da magnetizagao intrinseca
da martensita (mg;) foi considerado o maior valor de magnetizagdo de saturagcéo (mg)
em cada grupo de amostras. Os graficos gerados e resultados obtidos serdo detalhados

no item 3.7.
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2.10 Caracterizacao Microestrutural

A caracterizacdo microestrutual permite associagcbes da microestrutura com
propriedades mecanicas em diversas situacdes. Deste modo, a partir de técnicas de
microscopia eletrénica de varredura e microscopia 6ptica, € possivel associar o tamanho
de grao da austenita prévia, presenca de particulas no contorno de grao, presenca de
austenita na amostra com propriedades mecanicas como os valores de dureza, energia
de impacto ap6s ensaio charpy, analise de falhas apés ensaio BTD.

Os principais ataques utilizados para analise microestrutural sdo Nital 2% e

ataque com acico picrico + cromato de potassio, conforme resumidos na Tabela 9.

Tabela 9 - Reagentes utilizados para caracterizagdo microestrutural

Reagente Composicao Resultado

Nital 2% 2ml de acgo nitrico + Revela microestrutura do

98ml de alcool material: Ripas de

martensita, bainita, cementita

e austenita.
Acido Picrico + 15g de acido picrico, Tamanho de grao da
Cromato de Potassio 5ml de cromato de austenita prévia.

potassio, 625ml de
agua destilada e 275ml

de detergente neutro.

O ataque com Nital 2% foi realizado nas amostras do Grupo | que foram
temperadas a 820°C e Grupo Il ( ver item 2.4). As imagens associadas aos resultados
de propriedades mecanicas proporcionam uma analise mais completa e sao

apresentadas no item 3.8.

2.11 Tamanho de Grao da Austenita Prévia

Um conceito sélido em estudos de materiais € na metalurgia é que o refinamento
do grdo € um mecanismo para melhorar a tenacidade de materiais metalicos. Para os
acos que sdo temperados e revenidos, a estrutura final principal € a martensita, ou seja,
o material apresenta em sua estrutura final ripas de martensitas que nascem a partir dos
contornos de grao da Austenita Prévia. Assim, uma técnica para mensurar o tamanho

de grao, é determinar o tamanho de grao da austenita prévia e para isso € necessario
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revelar esse contorno de grao através de ataque quimico apropriado.

A primeira etapa, antes do ataque quimico, consiste na preparacao
metalografica, seguindo os procedimentos de lixar e polir as superficies das amostras
para obter uma superficie lisa e sem riscos.

Apos a utilizacio de lixas, o polimento foi realizado com panos de 6um, 3um e
1um, respectivamente, e com o uso de pasta de diamante.

Nessa pesquisa, para o Grupo | (Tabela 4) e Grupo 2 (Tabela 5) foi realizado
ataque quimico com as amostras em imers&o em solucdo de Acido Picrico + Cromato
de Potassio conforme descrito na Tabela 9.

As imagens foram analisadas em microscépio 6ptico Olympus BX51 e em
microscépio eletronico de varredura (MEV), ambos no Instituto Nacional de Tecnologia.
Posteriormente, as imagens obtidas através do microscopio 6ptico foram tratadas com
o software ImagedJ [41]. Para a quantificacdo dos gréos e média estimada dos tamanhos
de graos, o microscopio 6ptico possui recurso para determinar os parametros através
do método de interceptos descritos na ASTM E-112-13 [42]. Posteriormente, as imagens
também foram analisadas por recursos do software Imaged [41] para determinar o

tamanho de grao através de recursos de tratamento de imagem.

2.12 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV - FEG)

A técnica de obtencado de imagens por microscopia eletrénica de varredura é
necessaria para avaliar fases de pequeno tamanho e que necessitam de alta resolucao.
Os microscopios eletrénicos de varredura utilizados para avaliar a microestrutura foram
do tipo de emisséo de elétrons por filamento de tungsténio (MEV), da marca FEI e
modelo Inspect S e emissao de elétrons por fonte FEG, da marca FEI e modelo Quanta
FEG 450, ambos do Instituto Nacional de Tecnologia.

O EBSD foi utilizado para apresentar a porcentagem de cada fase e orientacao
cristalografica. Para essa analise, além do Instituto Nacional de Tecnologia também foi
realizada na Universidade Federal do Ceara. As amostras foram preparadas por meio

na maquina de polimento Minimet e com fluido de silica coloidal.
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3- RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Ensaio de Dilatometria

A Figura 24 apresenta os dois graficos resultantes do ensaio de dilatometria. A

amostra selecionada para o ensaio foi previamente tratada a 820°C e resfriada em agua.

A Figura 24 (a) representa a curva de aquecimento da amostra, mostrando os resultados

de Ac1 e Ac3 do ago tratado. A Figura 24 (b), representa a curva de resfriamento da

amostra, mostrando os resultados de Ms e Mf da amostra. Ambas as curvas

representam a relacdo entre a mudanca de comprimento durante o ensaio em funcao

da temperatura.
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Figura 24- Curvas Comprimento (um) x Temperatura (°C) (a) Curva de aquecimento do CP (b)
Curva de resfriamento do CP.

A Tabela 10 apresenta os resultados obtidos no ensaio de dilatometria para o
Aco 9% Ni com composicao quimica apresentada no item 2.2.

Tabela 10 - Resultados obtidos no ensaio de dilatometria para o Ago 9% Ni.

Ensaio / Trabalho de Referéncia Temperatura [°C]
AC, AG; M; M
Resultado do Ensaio [°C] 597,6 723,5 376 190
Composicdo: 0,062C-9,54Ni-0,64Mn

A Figura 25 mostra o diagrama CCT para o ago de composi¢ao 0,09C-0,22Si-
0,68Mn-9,02Ni-0,008P-0,009S-0,031AlI [1] e neste diagrama as temperaturas AC1, AC3,
MS e Mf sdo préximas do resultado encontrado no ensaio realizado de dilatometria.
Trabalhos realizados por Rodrigues [8] e Kimus [35] mostram que as temperaturas AC1,
AC3, MS e Mf mudam consideravelmente quando o material apresenta pequenas
variagbes na composicdo quimica. Rodrigues [8] apresentou em seu trabalho uma

tabela compilada das variagbées de temperaturas AC1 e AC3 para o ago 9% Ni para



diferentes composicdes quimicas (ver Tabela 11).
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Figura 25 - Diagrama CCT para a¢o 9% Ni.
Fonte: adaptado de [1]

Tabela 11 - Valores de temperaturas AC1 e AC3 do Ago 9% Ni para diversos autores e
pequenas variagdes na composicdo quimica. [35]

Conposichio ACL | ACS Autor
01009 1IN Sl TS (WIS Materials Darabase, 2014)
OBC-8, 51 Mi-0, F4hn - Ti% (IS Matesials Darabase, 2014)
0,1C-8.6Mi-0.75Mn 552 43 {Brophy; Miller. 1948)
0.001 -8, 95M1-0L B30 a0 T3 {Chokn: Suging, 1960)
0,1 C-8 95Ni-0 85 M 540 720 {Ookea; Stigino. 1960]
0, 06600, 2EM1-0,650n a4 94 {Jang; Ju et al., 2003)
O 0904 ENG-0,68 M 602 05 I0W-544-87 apud (Ahson et al., 2004)
004309 35M1-0 0400 577 T3 (X, Q. o et al., 2007)
00360 9.02 Ni-0,70Mn. | 640 TI5 (Y. H. Yang et al.. 2014)

Fonte: adaptado de [35]
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3.2 Tamanho de Grao da Austenita Prévia

Para avaliar o tamanho de grdo das amostras e associar as mudancas das
propriedades mecéanicas do Ago 9% Ni para cada tamanho de grdo mensurado, as
amostras foram preparadas conforme apresentado no ltem 2.10 e os resultados foram
obtidos logo apés o ataque quimico de Acido Picrico + Cromato de Potassio através da
Microscopia Optica . A Figura 26 (a-i) mostra as imagens que representam cada

condicao de tratamento térmico.

200 pm

200 um

(h)

Figura 26 - Tamanho de grao da austenita prévia apés ataque quimico Acido Picrico + Cromato
de Potassio. Imagens obtidas em microscopio 6ptico. Amostras: Grupo |. (a) Amostra T820. (b)
Amostra T820-R400. (c) Amostra T820-R600. (d) Amostra T1000. (e) Amostra T1000-R400. (f)
Amostra T1000-R600. (g) Amostra T1150. (h) Amostra T1150-R400. (i) Amostra T1150-R600.

Observa-se pelas imagens a nitida diferengca de tamanho de grdo para as
condicbes de temperatura para obter graos finos (820°C) e grao grosseiro (1150°C),
além disso € possivel observar as ripas de martensita no interior dos contornos de grao.

Para os grads finos e revenidos a 600°C, sdo observados bandeamentos. O
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mecanismo de formacdo do bandeamento pode estar relacionado a segregacao dos
elementos substitucionais. Quando o ago é austenitizado, a segregagdo dos
substitucionais nao é eliminada, devido a baixa difusividade destes elementos. Assim,
diferentes regides do aco (‘bandas”) tém diferentes composi¢cées quimicas e,
consequentemente, diferentes comportamentos na transformacao de decomposicao da
austenita, a qual se inicia nas regides mais pobres em elementos de liga que estabilizem
esta fase, ou mais ricas em elementos que estabilizem a ferrita. [43]

Para avaliar e mensurar o tamanho de grao, foi observado uma melhor nitidez
nas imagens que sao relativas a condigao de revenido a 400°C. Observa-se melhor
contraste dos contornos nessas condi¢cdes, e uma teoria a ser avaliada € que por essa
condicao ser relacionada a fragilizagado ao revenido tal condi¢cdo pode ocorrer devido a
segregacgao nos contornos de grao, o ataque pode ter se intensificado nessa condigéo
devido a concentracdo de carbetos ou particulas segregadas nos contornos de grao,
causando assim maior nitidez e contraste. Assim, as amostras do Grupo | (ver item 2.4)
que sofreram revenido a 400°C vao ser utilizadas para mensurar o tamanho de grao
para cada condicao de temperatura de témpera.

O Microscépio Optico utilizado no Instituto Nacional de Tecnologia possui
software no computador conectado ao microscopio para determinar o tamanho de grao
através do método por interceptos baseado na Norma ASTM E112-13 [42]. Os

resultados obtidos através desse recurso, sdo apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 - Resultados obtidos através do método por interceptos.

Norma: ASTM E 112-13
Equipamento: Microscépio Olympus BX51
Amostra: T1150-R400 | T1000-R400 | T820-R400
Média TG 1,67 4,4 8,765
Soma dos Interceptos 411 462 413
Conversao em pm 202,04 75,5 17,31

Quando o tamanho de grao € determinado pelo método de interceptos, apenas
uma pequena regiao é analisada. No sentido de aprimorar o resultado e como mais um
método comparativo, foi realizado tratamento de Imagens através do software Image J
[44].0 tratamento de imagens € realizado para aprimorar a qualidade de imagens,
melhorar o contraste e deixar visivel apenas o contorno de grdo da austenita prévia,
tirando todas as ripas da martensita internas ao grdo, para assim, ser possivel

dimensionar o tamanho de grdo da austenita prévia através de recursos automatizados
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que fazem parte do software que estimam o tamanho de grao através da identificacao
das bordas pelo método de didmetro de Feret, ja que os formatos nao sao regulares e
uniformes. Para o tratamento de imagens foram utilizados 4 plugins que serao descritos

a seguir:

¢ Plugin CLAHE: Utilizado para melhorar o contraste dos contornos de
grao. [41]

e Plugin Threshold: Técnica utilizada para destacar ou omitir os pixels de
diferente contraste, utilizado para destacar as bordas do contorno de grao
e minimizar as ripas de martensita internas. [45]

e Plugin Watershed: Técnica utilizada para unir os contornos de grao que
nao ficaram nitidos durante o ataque quimico. [46]

¢ Particle Analysis (Automatic Particle Counting): Recurso automatico que
quantifica o numero e didmetro de Feret dos graos, apresentando a

média de tamanho de grao. [44]

A Figura 27 mostra um esquema simplificado dos resultados obtidos apés o
tratamento de imagens utilizando os recursos descritos nesta secdo e a Figura 28
apresenta os resultados obtidos de média de tamanho de grdo apés tratamento das

imagens.
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2RO SINGAE. sl
8 ﬁ‘&:‘.’é“.“:f&:wﬂ#.m‘

N

7 PLUGIN: AUTOMATIC
<. PARTICLE COUNTING

Figura 27 - Esquema representativo das etapas de Tratamento de Imagem do Software
ImagelJ.
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Figura 28 - Tamanho de Grao da austenita prévia em relacao a temperatura de témpera.
Amostras do Grupo I.

A partir dos resultados obtidos pelo método de interceptos e pelo método de
tratamento de imagens para obter o tamanho de grao da austenita prévia, a Figura 29
mostra os resultados para as duas técnicas em relacdo as mesmas amostras. Observa-
se que quanto maior o tamanho de grao, maior € a diferenga encontrada entre as duas

técnicas.
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Figura 29 — Comparagéo dos métodos para mensurar tamanho de gréo da austenita prévia:
Método de tratamento de imagens e método por interceptos. Amostras do Grupo |.
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Para as amostras que tiveram simulacao de ciclo térmico na maquina Gleeble,
sendo elas do Grupo Il ( ver item 2.4), o tamanho de grao nao ficou tao nitido quanto as
amostras em que o tratamento térmico foi realizado em forno (Grupo |, ver item 2.4). A
Figura 30 mostra as imagens obtidas através de microscopia 6ptica e observa-se que
mesmo com o ataque de Acido Picrico + Cromato de Potassio os contornos de grao
estdo muito sutis e de dificil determinacao, especialmente para a condicdo de graos

finos.

(b)

Figura 30 — Tamanho de gréo da austenita prévia apés ataque quimico Acido Picrico +

Cromato de Potassio. Imagens obtidas em microscopio éptico. Amostras: Grupo Il. (a)
Amostra G850-STTPS. (b) G1350 — R400
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3.3 Gleeble: Curvas dos Ciclos Térmicos

Para os corpos de prova de dimensao (85 x 11 x 7,8)mm? preparados para a
Gleeble 3800, obteve-se area util de aproximadamente (15 x 11)mm?2. Os resultados
obtidos apés simulagao do ciclo térmico na Gleebe3800 foram curvas que apresentam
os ciclos térmicos simulados para cada temperatura de pico. A Figura 31 representa a
curva do ciclo térmico com pico a 850°C originada da simulacdo. Para esta condicao
foram realizadas simulacbes em 6 CPs, dentre eles apenas um caso apresentou
consideravel desvio entre a curva do ciclo programado e ciclo simulado, conforme pode
ser observado na Figura 32. Pelo desvio ter ocorrido em apenas um CP nos primeiros
50 segundos do ciclo, pode-se interpretar apenas como uma imprecisao que possa ter
ocorrido na medicao das temperaturas durante a simulacdo do ciclo térmico, trabalho
realizado por Leury Pereira [27] apresentou desvio semelhante. Observa-se que apesar
do desvio no inicio da simulagao, o ciclo simulado se adequou ao ciclo programado

durante a simulacao do ciclo térmico.
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Figura 31 — Ciclo Térmico a 850°C realizado em maquina Gleeble.
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Figura 32 — Desvio em CP de Ciclo Térmico a 850°C realizado em maquina Gleeble.
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A Figura 33 representa a curva do ciclo térmico a 1350°C originada da simulagao.

Para esta condicdo foram realizadas simulacdées em 13 CPs, dentre eles 6 casos

apresentaram consideravel desvio entre a curva do ciclo programado e ciclo simulado,

conforme pode ser observado na Figura 34. O comportamento observado no desvio

representado pela Figura 34 é muito semelhante ao mostrado na Figura 32.
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Figura 33 — Ciclo Térmico a 1350°C realizado em maquina Gleeble.
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Figura 34 — Desvio em CP de Ciclo Térmico a 1350°C realizado em maquina Gleeble.

A Figura 1 mostra que por volta de 500°C entre 60s e 1000s o ciclo toca a linha
que possui microestrutura predominante de austenita + ferrita + carbetos (A+F+C)
durante o resfriamento. A Figura 35 representa as curvas do ciclo térmico a 850°C e
1350°C, observa-se que a temperatura de inicio de formacao de martensita (MS) ocorre
entre 100s e 200s do periodo do ciclo, ou seja, a microestrutura final predominante &
martensita, porém pode apresentar pequeno volume das fases A+F+C que serdo

avaliados por caracterizagao e porcentagem de austenita retida (ver itens 3.7 e 3.8).
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Figura 35 — Ciclos térmicos em fungao da temperatura (°C) e do tempo do ciclo (s) AC1, ACs,
Ms e MF.
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3.4 Ensaio de tracao a Baixa Taxa de Deformacao - BTD

Apos o ensaio de BTD para cada amostra, as amostras foram preservadas
imediatamente em dessecador com silica e analisadas no Microscépio Eletrénico de
Varredura para analise das fraturas. Foram também registradas imagens em
Estereoscopio do sentido longitudinal para analisar presenca de trincas secundarias
nesse sentido.

A metodologia para analise dos materiais apés o ensaio de tragdo com baixa
taxa de deformagéao consiste em elaboragéo dos graficos Tensao x Deformag¢ao com os
resultados obtidos apds o ensaio.

Os resultados sdo enviados ao computador com as informacdes referentes a
Forca (kgf); Deslocamento (mm) e Velocidade de Deslocamento (E-7 mm/s). A partir
desses resultados, a Deformacgao (ou alongamento) é calculado como a razao entre o
Deslocamento (mm) e o comprimento inicial do CP e a Tensao (Mpa) é calculada como
a razao entre a forga, gravidade e a area do CP.

Devido a dificuldade de determinar precisamente o valor da tensao do limite de
proporcionalidade (ponto no qual a curva deixa de ser linearmente elastica e inicia-se a
curva do regime plastico), para os calculos da reducao de area e deformacéo plastica,
seguiu-se a literatura no qual traca-se uma reta linear paralela a reta do regime elastico,
passando pela deformacdo a 0,2% e a interseccdo desta reta com a curva tensao
deformacdo é a tensao correspondente ao limite de escoamento, e o resultado sera
utilizado para o limite de proporcionalidade (opl ), conforme pode ser visto na Figura 37,
Figura 39, Figura 41 e Figura 43 identificada como a reta de cor verde.

Para gerar os graficos e determinar a equacao desta reta paralela que passa
pela deformacao a 0,2%, utilizou-se o software OriginPro 8 [47].

Para uma melhor analise dos ensaios BTD observa-se na Figura 36 as imagens
realizadas em MEV para as condigdes de ensaio ao ar e em meio H2S e Figura 37 o
grafico Tensao x Deformacao para a condigao de tratamento térmico temperado a 820°.
Em sequéncia Figura 38 e Figura 39 para a condi¢cdo de duplo revenido, Figura 40 e
Figura 41 para a condigcio de revenido a 600°C, Figura 42 e Figura 43 para a condi¢ao
de revenido a 400°C.
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Condigdo: Ar Tratamento Térmico: Temperado a 820°C

Figura 36 — Imagens em MEV, analise de fratura apds ensaio BTD em AR e H2S. CPs:
T820_AR e T820_H-S
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Figura 37 — Curva Tens&o x Deformacgéo apoés ensaio BTD em AR e H2S. CPs: T820 AR e
T820_H2S
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Condigdo: Ar Tratamento Térmico:

AT
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Figura 38 — Imagens em MEV, andlise de fratura apds ensaio BTD em AR e H2S. CPs:
T820DR_AR e T820DR_H2S
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Figura 39 — Curva Tens&o x Deformacgéo apoés ensaio BTD em AR e H2S. CPs: T820DR_AR e
T820DR_H2S
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ondicdo: Ar ratamento Térmico: Revenido a 600°C
Condig¢do: A Tratamento Tén Re do a 600°(

Figura 40 — Imagens em MEV, analise de fratura apds ensaio BTD em AR e H2S. CPs:
T820R600_AR e T820R600_H2S
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Figura 41 — Curva Tens&o x Deformacéo apos ensaio BTD em AR e H2S. CPs: T820R600_AR
e T820R600_H2S
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Condicao: Ar Tratamento Térmico: Revenido a 400°C

Condicao: H2S Tratamento Térmico: Revenido a 400°C

Figura 42 — Imagens em MEV, analise de fratura apds ensaio BTD em AR e H2S. CPs:
T820R400_AR e T820R400_H-S
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Figura 43 — Curva Tensao x Deformacao apds ensaio BTD em AR e H2S. CPs: T820R400_AR
e T820R400_H2S
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Observa-se para todas as amostras o comportamento esperado de material fragil
em meio H>S e ductil para o ensaio realizado ao ar. A fratura ductil € observada no
ensaio que foi realizado ao ar pela deformacao plastica antes e durante a propagacao
da trinca, portanto, a superficie de fratura apresenta normalmente uma quantidade
consideravel de deformacao e apresentam a secao reduzida em alto valor de estricco.
A fratura ductil ocorre por nucleacao, crescimento ou coalescimento de vazios e redugao
continua da secao transversal do material, espera-se que a nucleacgao e crescimento de
vazios inicia-se em particulas de segunda-fase. A aparéncia da fratura ductil, em altas
resolucdes obtidas no Microscédpio eletrénico de varreduras &€ semelhante a inimeros
buracos, e essa morfologia é chamada de “dimples”. [48] Essa caracteristica pode ser
observada na Figura 36, Figura 38, Figura 40 e Figura 42 para a condi¢ao de ensaio
realizado ao ar. A Figura 44 mostra a macrografia (imagem obtida por Estereoscépio)
do CP que apresentou maior valor de Redugao de Area (ver

Tabela 13) para o ensaio realizado em ar, sendo este o de tratamento Térmico
Temperado a 820°C e Duplo Revenido 670°C/2h+600°C/2h.

™ Wbt

i

2mm

Figura 44 — Imagem obtida Estereoscépio apds ensaio BTD, representa estricgdo e ductilidade.
CP: T820DR_AR.

Ja no ensaio realizado em meio H>S e a consequente fratura por corrosao sob
tensdo, os CPS apresentaram caracteristica fragil, ou seja, tipo de fratura que ocorre
quando nao se tem a deformacdo plastica macroscépica, comportamento elastico e,

portanto, sem estriccdo e com elevada velocidade da propagagéao de trinca. Para o caso
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de ensaio realizado em H2S o resultado do aspecto fractografico esperado é fratura
caracterizada por duas zonas: a primeira resultante do desenvolvimento de trincas e a
segunda da ruptura brusca; presenca de facetas de clivagem e fratura transgranular ou
intergranular e surgimento de ramificacdes de trincas. [48]

A Figura 45 apresenta a imagem obtida por Estereoscépio com face sem
estriccao e presenca de trincas no sentido longitudinal. A Figura 38 apresenta imagem
obtida por Microscopia Eletrénica de Varredura e apresenta facetas de “quase-
clivagem”, ou seja, quando a fratura formada ocorre em uma escala muito pequena, em
planos de clivagem que n3o sdo bem definidos. E comum ver o tipo de fratura
denominado “quase-clivagem” em agos temperados e revenidos, por possuir martensita
e particulas de carbetos com tamanho e distribuicido que podem levar a uma insuficiente
definicdo de planos de clivagem nos graos austeniticos, observa-se entdo pequenas
facetas ndo bem definidas. Apesar do material ser fragil, a micrografia pode apresentar
aparéncia mais de uma fratura ductil do que clivagem normal. [48]. O ensaio em meio
corrosivo, gera uma certa dificuldade na analise de falhas, pois o processo de corrosdo

pode ocorrer na superficie de fratura.

2 mm

Figura 45 — Imagem obtida em Estereoscopio apos ensaio BTD, com caracteristica fragil. CP:
T820DR_H2S.

A partir das Equacées 3, 4, 5 e 6 do Item 2.6, os resultados obtidos para reducéo
de area e deformacdo plastica estdo simplificados na Tabela 13, com todos os
parametros descritos na tabela para a resolugido das Equacgdes. Observa-se que para

as condi¢des de somente temperado a 820°C (T820) e Temperado e Revenido a 400°C
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(TR400), o comportamento do material foi completamente fragil em ensaio com solugcéo
de H»S, ndo sendo aplicado o calculo de deformacao plastica.

A avaliacdo da Tabela 13 é baseada na desejavel maximizacao dos valores de
Reducao de area e Deformacao plastica, quanto mais préoximo de 100%, melhor é a
ductilidade do material. Os valores mais baixos normalmente indicam o aumento a
susceptibilidade a corrosao sob tensao e fragilizacdo. Assim, os melhores resultados
obtidos foram para as condi¢des de tratamento térmico aplicado no material de

Temperado e Revenido a 600°C e Duplo Revenido.

Tabela 13 - Resultados de Reducgéo Elastica e Deformacgéo Plastica.

DUPLO REVENIDO TH20 TRE00 TRAOO
H25 AR H25 AR H25 AR H25 AR

Diam. Incial D, mm 3,83 3,78 3,74 3,73 3,70 3,70 3,77 3,76
Diam. Final D1 mm 3,64 1,60 3,74 2,12 3,51 1,60 377 189
Diam. Final D2 mm 3,67 1,63 3,70 2,18 3,40 1,69 3,68 1,80
'Redugdo de Area (H25) RA; (%) 8,86 0,96 12,93 2,52
‘Redugdo de Area (Ar) RA, (%) 81,78 56,89 80,23 76,01
'Razdo de Redugiio de Area RAR (%) 10,83 1,44 16,11 331
Valor do deslocamento na
falha. E mm 0,48 5,39 0,29 2,69 1,10 5,02 0,26 3,12
Valor do deslocamento no
limite de proporc. Ep mm 0,27 0,27 0,45 0,29 0,29 0,38
|Comprimento inicialdo CP L, mm | 2571 25,55 2513 2557 | 2532 2510 | 2549 2527
Tensdo na falha o MPa 259 364 673 632 334 355 692 423
Tensdo no limite de
Proporcionalidade ol MPa 572 570 470 646 611 873
‘Deformagdo plastica (H25)  Ep % 1,39 0 3,75 0
‘Deformacdo pldstica (Ar) Epn % 20,41 9,37 19,35 11,61
'Razdo de Deformagdo
Pléstica ER % 6,82 g 19,40 0

A Figura 46 apresenta os resultados das curvas Tensao x Deformacao obtidos
apos os ensaios realizados ao ar e observa-se neste grafico a influéncia do tratamento
térmico na ductilidade do material. O material que sofreu apenas témpera a 820°C, sem
revenimento, apresentou caracteristica da curva com elevada resisténcia e pouca
deformacdo. Caracteristica parecida pode ser observada no material que sofreu
revenimento a 400°C, que apesar de ter sofrido o revenimento, 0 mesmo ocorreu na
faixa de temperatura caracteristica da fragilizacio do revenido, o que induz a esperar
propriedades mecanicas inferiores. Ja para as condi¢cdes de revenimento a 600°C e
duplo revenido, observa-se menor valor do limite de resisténcia, porém, maior

deformacdo e ductilidade. A influéncia da temperatura e tempo do revenimento na
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amostra 9% Ni representa que a maior ductilidade da amostra depende da ocorréncia

de difusdo e mudancas de fases durante o tratamento térmico de revenimento.
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Figura 46 — Curva Tens&o x Deformacéo do aco 9% Ni ao ar, apés ensaio BTD.

Ja para a Figura 47, que representa o ensaio realizado em H.S, todas as
amostras apresentaram baixa deformacao (<5%) e comportamento fragil, ainda assim,
as que apresentaram uma pequena deformagdo foram as amostras que sofreram
tratamento térmico de duplo revenido e revenido a 600°C, comportamento que
acompanha o resultado obtido durante o ensaio ao ar.
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Figura 47 — Curva Tens&o x Deformacgao do agco 9% Ni em H2S, apds ensaio BTD.
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3.5 Dureza

O Ensaio de Dureza foi realizado nos Grupos | e |l citados no item 2.4 deste
trabalho. A Tabela 14 apresenta os valores médios de cada CP da dureza Vickers (HV)
medidos nos materiais do Grupo | ( ver item 2.4), que sofreram tratamentos térmicos de
témpera e/ou témpera e revenido e para o Grupo Il ( ver item 2.4), que sofreram
simulacao de ciclo térmico na maquina Gleeble, além de tratamento térmico posterior a

simulacao.

Tabela 14 - Resultado ensaio de dureza HV10

Grupo | (HV10) Grupo Il (HV10)
T820 364,1 | G850-STTPS 290,2
T1000 300,1 | G1350-STTPS 338,7
T1150 307,9|G1350 - R400 291
T820-R400 305,9 | G850-R600 240,3
T1000-R400 292,2 | G1350-R600 251
T1150-R400 285,3 [ G1350-R600F 242
T820-R600 234,3|G1350-R670/R600 |228,4
T1000-R600 225,91-
T1150-R600 243,6 |- -

A Figura 48 apresenta o grafico comparativo dos valores encontrados de dureza
para cada condicao de tratamento térmico. Observa-se a forte influéncia da temperatura
de témpera, e consequentemente, tamanho de grdo no resultado de dureza. Os
tamanhos de grdos maiores, associados as maiores temperaturas de témpera
apresentam menor valor de dureza e apés o revenimento, os valores de dureza sio
muito proximos. Para a condig¢ao de revenido a 600°C, encontra-se valores inferiores ao

adotado pela boa pratica de engenharia correspondente a 250HV.
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Figura 48 - Grafico com resultado de dureza para os CPs que sofreram tratamento térmico.

Para o Grupo Il, sendo esses os CPs que sofreram ciclo térmico simulado pela
maquina Gleeble, o comportamento de queda dureza para as condi¢des de tratamento
térmico com revenido também ocorreu conforme o esperado e pode ser visto na Figura
49. Observa-se que a menor dureza ocorreu na condicao tratamento térmico de Duplo
Revenido. O grupo de amostras para a condicao de temperatura correspondente a zona
de grao fino, por falta de material, € menor e portando s6 pode ser avaliado em duas
condicdes, sem tratamento térmico e revenido a 600°C. Porém, observa-se também a
tendéncia de queda de dureza para as condicbes de revenimento e o valor de dureza
muito préximo na regido de grao grosseiro (temperatura do ciclo térmico de 1350°C) e
na regidao de grao fino (temperatura do ciclo térmico de 850°C) quando faz-se o

tratamento térmico de revenido a 600°C e resfriamento ao forno.
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Figura 49 - Grafico com resultado de dureza para os CPs que sofreram ciclo térmico simulado
na Gleeble.

3.6 Ensaios Charpy

Para avaliar os resultados do ensaio Charpy, graficos foram gerados com as
informacgdes de energia de impacto associada ao ensaio e o tratamento térmico de cada
amostra. A Figura 50 apresenta o grafico referente ao Grupo | e a Figura 51 referente
ao Grupo Il (ver item 2.4).Observa-se a melhor propriedade mecanica alcangada quando
o material é revenido a 600°C e a témpera associada com menor temperatura, e
consequentemente menor tamanho de grdo. Para o revenimento realizado a 400°C,
observa-se uma significativa queda na energia de impacto, para as trés temperaturas
de temperada realizadas no material. Tal fenébmeno é associado a temperatura de

fragilizacdo ao revenido e perda das propriedades mecanicas do material.
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Figura 50 - Relag&o entre Energia de Impacto (J) e diferentes tratamentos térmicos, para o
Grupo I.
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Figura 51 - Relag&o entre Energia de Impacto (J) e diferentes tratamentos térmicos, para o
Grupo Il.

3.7 Polarizagao Magnética por magnetometro de amostra
vibrante (MAV)

Os ensaios magnéticos foram realizados para obtencéo da estimativa de volume
de austenita retida em cada condicao de tratamento térmico. Esse ensaio foi realizado

para trés grupos de amostras analisadas nesse trabalho, séo eles Grupo | (ver item 2.4),
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Grupo Il (ver item 2.4) e amostras que passaram pelo ensaio de BTD (ver item 2.6).
Para o Grupo |, que corresponde as amostras que sofreram tratamentos
térmicos, o maior valor de saturacdo encontrado foi para a condicao T1150R400, ou
seja, nesta condicdo a amostra possui a menor porcentagem de austenita. A partir desta
avaliagao o valor para a saturagao intrinseca (my;) € de 211,067emu/g, conforme pode
ser visto na Figura 52 que apresenta o grafico gerado para essa condi¢cdo e o valor
citado é correspondente ao valor que a reta cruza o eixo Y. Esse mesmo grafico foi
gerado para todas amostras do grupo e os valores encontrados estdo resumidos na
Tabela 15. O valor de m; corresponde ao valor encontrado em cada grafico no qual a
reta correspondente a equagao oriunda do ajuste linear entre os pontos de 90% a 100%

que cruza o eixo H=0, conforme explicado no item 2.9.
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Figura 52 — Grafico corresponde ao ensaio de polarizagdo magnética correspondente a
amostra que sofreu témpera a 1150°C e revenido a 400°C.
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Tabela 15 - Resultado de saturagdo magnética para cada amostra do Grupo I.

Satura¢ao Magnética

Amostra mg; mg

T820 211,067 203,353
T820R400 211,067 200,469
T820R600 211,067 191,530
T1000 211,067 186,510
T1000R400 211,067 197,497
T1000R600 211,067 189,469
T1150 211,067 200,078
T1150R400 211,067 211,067
T1150R600 211,067 | 201,398

A partir dos resultados apresentados na Tabela 15 e Equacao 8 apresentada no
ltem 2.9, a Tabela 16 apresenta a porcentagem de austenita em cada condicdo de

tratamento térmico do Grupo |.

Tabela 16 - Porcentagem de Austenita Retida para cada condi¢ao de Tratamento Térmico do
Grupo I.

Porcentagem de Austenita Retida (fy )
T820 T1000 T1150

T 4% 12% 5%
R400 5% 6% 0%
R600 9% 10% 5%

Observa-se que a amostra somente temperada a 1000°C e temperada a 1000°C
e revenida a 600°C apresentou maior porcentagem de austenita, com porcentagem de
12% e 10% respectivamente. Pelo fato do revenido a 600°C ser de temperatura superior
a temperatura encontrada para Ac1 = 597,6°C (ver ltem 3), essa austenita pode ser
interpretada como Austenita Reversa (obtida através do revenimento com temperaturas
superiores a Ac1, que representa a temperatura de inicio de formacao da austenita) ou
austenita reversa e mais austenita retida (proveniente da témpera, em que parte da
austenita ndo é transformada em martensita durante o resfriamento).

A amostra que apresentou menor valor de saturacdo magnética e
consequentemente maior porcentagem de austenita retida foi a amostra somente
temperada a 1000°C, porém, avaliando as amostras para cada temperatura de témpera,

as condicbes de revenido a 600°C apresentaram porcentagem de austenita
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retida/reversa consideravel.
A Figura 53 apresenta o Momento Magnético (emu/g) versus a Temperatura de
Témpera (°C) em funcao da temperatura de revenido (°C) para melhor visualizagao dos

resultados apresentados na Tabela 15.
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185 T y T y T
T820 T1000 T1150

Temperatura de Témpera (°C)

Figura 53 — Momento Magnético/massa (emu/g) X Temperatura de Témpera em fungdo da
temperatura de revenimento para o Grupo |.

Para o Grupo |l, das amostras que sofreram simulacdo na maquina Gleeble, o
maior valor de saturagao encontrado foi para a condigdo G1350 — R400, ou seja, nesta
condicdo a amostra possui a menor porcentagem de austenita retida. A partir desta
avaliagdo o valor para a saturacgao intrinseca (my;) € de 204,393emu/g, conforme pode
ser visto na Figura 54 que apresenta o grafico gerado para essa condi¢cdo e o valor
citado é correspondente ao valor que a reta cruza o eixo Y. Esse mesmo grafico foi
gerado para todas amostras do grupo e os valores encontrados estado resumidos na
Tabela 17.
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Figura 54 — Grafico corresponde ao ensaio de polarizagdo magnética correspondente a
amostra que sofreu simulagédo na maquina Gleeble com ciclo térmico a 1350°C e
posteriormente revenida a 400°C.

Tabela 17 - Resultado de saturagdo magnética para cada amostra do Grupo |l.

Satura¢ao Magnética
emu emu
. My (?) mg (?)
G1350-STTPS 204,393| 180,353
G1350-R400 204,393 | 204,393
G1350-R600 204,393 | 186,134
G1350-R600F 204,393| 163,102
G1350-R670/R600 204,393 | 167,264
G850-STTPS 204,393 | 184,073
G850- R600 204,393 | 185,754

A partir dos resultados apresentados na Tabela 17 e Equacao 7 apresentada no
Item 2.9 apresentada no Item 2.9, a Tabela 18 apresenta a porcentagem de austenita

presente em cada condicido de tratamento térmico do Grupo Il
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Tabela 18 - Porcentagem de Austenita Retida para cada condi¢éo de Tratamento Térmico do

Grupo Il

Porcentagem de Austenita Retida (fy )

G850 G1350
SSTPS 10% 12%
R400 - 0%
R600 9% 9%
R600F - 20%
R670/R600 - 18%

Observa-se que para a o ciclo térmico realizado a 1350°C e posteriormente

revenido a 600°C (R600F) e para a amostra que posteriormente foi realizado o

tratamento térmico de duplo revenido (R670/R600), obtém-se maior porcentagem de

austenita retida / reversa. Para as amostras que sofreram simulacao térmica a 850°C,

nao é possivel chegar a um resultado comparativo devido a limitagcdo de numero de

amostras. Porém, observa-se que para o ciclo térmico a 850°C e a 1350°C para a

condicao sem tratamento térmico pds simulacao e revenido a 600°C, a porcentagem de

austenita &€ muito préxima, independentemente do tamanho de grao formado.

A Figura 55 apresenta o Momento Magnético (emu/g) versus a Temperatura de

Revenido (°C) em funcao da temperatura do ciclo térmico realizado na Gleeble para

melhor visualizacao dos resultados apresentados na Tabela 17.
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Figura 55 — Momento Magnético/massa (emu/g) X Temperatura de Revenido em fungéo da
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temperatura do ciclo térmico do Grupo Il.

Para o grupo de amostras que sofreram ensaio de BTD, o corpo de prova apos
ensaio foi cortado em suas se¢des para realizagdo do ensaio de magnetizagao (VSM),
conforme pode ser visto na Figura 56. O maior valor de saturagao encontrado foi para a
condicdo T820 H.S, Regido 02. A partir desta avaliagdo o valor para a saturagao
intrinseca (my;) € de 217,850emu/g. Os valores encontrados estdo resumidos na Tabela
19.

Regido 02

Regido 01

Figura 56 — Regides que foram cortadas do Corpo de Prova apés ensaio em BTD.

Tabela 19 - Resultado de saturagdo magnética para cada amostra do Grupo Il.

Saturagao Magnética

emu emu emu emu

. msi(?) ms(?) Y msi(?) ms(?)
T820_AR 217,850 | 212,885 T820_AR 217,850 | 215,615

— | T820DR_AR 217,850| 199,950 ., [T820DR_AR 217,850 178,085
8 T820R400_AR 217,850 212,950 8 T820R400_AR 217,850 217,240
'f—; T820R600_AR 217,850| 212,790 '% T820R600_AR | 217,850| 196,730
o T820_H,S 217,850 213,070 o T820_H,S 217,850 217,850
T820DR_H,S 217,850 202,931 T820DR_H,S 217,850 181,690
T820R400_H,S 217,850 | 209,609 T820R400_H,S 217,850| 217,580
T820R600_H,S 217,850| 196,390 T820R600_H,S 217,850| 205,244

A partir dos resultados apresentados na Tabela 19 e Equacgao 7 apresentada
no ltem 2.9, a Tabela 20 apresenta a porcentagem de austenita em cada condicdo de

tratamento térmico do Grupo |I.
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Tabela 20 - Porcentagem de Austenita Retida para cada sec¢ao cortada do CP que sofreu
ensaio de tracdo (BTD).

T820 T820R400 T820R600 T820DR
Regigo 01 AR 1% 0% 10% 18%
H>S 0% 0% 6% 17%
. 2% 2% 2% 8%
Regiao 02
H,S 2% 4% 10% 7%

Observa-se que para a condicdo de tratamento térmico de duplo revenido,
obtém-se maior porcentagem de austenita retida/reversa, principalmente na regidao 01,
regido que nao sofreu deformacao apos ensaio.

Associando os resultados do ensaio BTD com a porcentagem de austenita, as
amostras que tiveram tratamento térmico de duplo revenido (T820DR) e revenido a
600°C (T820R600) obtiveram melhores resultados de deformacao plastica e reducao de
area. Entre as duas condicbes, a amostra T820DR teve resultado inferior em
comparacdo com a que foi revenida a 600°C. Em paralelo, a amostra T820DR
apresentou porcentagem de austenita muito superior (17%). Esse resultado reflete o
fato de o CP nesta condigao ter sido bastante fragilizado pelo hidrogénio, sofrendo
pouca deformacao plastica até a ruptura. Estudo realizado por Y.H.KIM [49] em aco
5.5%Ni apresentou a influéncia do precipitado de austenita na amostra em fragilizagao
por hidrogénio e aponta que a austenita transformada (reversa) também pode atuar
como uma fonte de absorgao hidrogénio que contribui para a fragilizagao dos limites das

ripas de martensita.

3.8 Caracterizacao Microestrututal do Ago 9% Ni

Primeiramente, observa-se na condicdo somente temperada a 820°C (T820) na
Figura 57 uma microestrutura de martensita sem apresentar a caracteristica de ripas de
martensita revenida, ja que o tratamento térmico realizado foi apenas témpera. Observa-
se também pequenas precipitacdes mais claras. A bainita pode ser identificada em
microscopia optica como uma fase mais clara com presenca de precipitados dispersos
mais escuros e em microscopia eletronica de varredura com morfologia muito similar a
ferrita, ou seja, contraste cinza escuro e baixo relevo na amostra, porém com a presenca

de precipitados (comumente alinhados).
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Na Figura 57 pode ser identificada presenca de bainita, conforme circulado em
amarelo, essa imagem foi obtida por microscopia eletrénica de varredura e modo de
detector de elétrons secundarios, no qual permite obtencdo de imagens com

diferenciacao de relevo e contraste na topografia.

~

Y |mag o WD spot| det | HFW | 7/31/2018 | — 10 pm ——
20.00 kV/5 000 x/11.2 mm| 5.0 |[ETD 51.2 pm 3:42:31 PM| CENANO - INT

Figura 57 - Microestrutura obtida em MEV, ataque Nital 2%, amosta T820 do Grupo |I.

A Figura 58 também foi obtida em microscopia eletrénica de varredura, apés
ataque com Acido Picrico + Cromato de Potassio (ver item 2.10), e nesta imagem é
possivel observar o contorno de grdo da austenita prévia apds ataque quimico e o

interior com ripas de martensita.
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s

HV |mag o WD |spot| det | HFW 1/11/20i7 — 20 ym ——
30.00 kV|4 000 x/10.2 mm| 4.5 ETD|64.0 um|10:54:36 AM| Inspect S - CENANO/INT

Figura 58 - Microestrutura obtida em MEV, ataque com &acido picrico e cromato de potassio,

amostra T820 do Grupo |.

Para complementar o resultado da analise realizada para essa amostra, foi
realizado EBSD, que mesmo em amostra n3o atacada apresenta orientacido
cristalografica e identificacdo de fases (pré-determinadas), através de técnica de
difracao de elétrons retroespalhados. A Figura 59 (a — ¢) mostra os mapas obtidos por
essa técnica. O mapa da Figura 59 (a) € o mapa de distribuicio de fases, a cor azul é
representada pela fase martensita e a cor vermelha pela fase austenita. O resultado
deste mapa apresentou 99,8% de martensita e 0,2% de austenita. A Figura 59 (b) e (c)
mostra o mapa de orientacgao cristalografica e a legenda de cores correspondentes. Pelo
tamanho da escala e a prévia determinagéo do tamanho de grao de austenita prévia (17
Mm), € possivel determinar que o EBSD identificou contorno das ripas de martenista e

nao da austenita prévia.



84

IFF colowing Iron bec [old)

m

I, 20 - Map4; Step=0.7 um; Grid111x88

Grain Boundaries [ron bee (old)
(a) ()
Figura 59 - Microestrutura obtida por técnica de EBSD, em MEV. (a) Mapa de distribuicdo de
fases: Martensita: Azul; Austenita: Vermelho. (b) Mapa de orientagao cristalografica (c)
Legenda da orientagéo cristalografica. Amostra: T820

Para a condicado somente temperada a 820°C e Revenida a 400°C (T820-R400)
do Grupo |, é possivel observar na Figura 60, que apresenta a amostra atacada com
Nital, quantidade consideravel de fase branca e algumas em formato alongado ou

aglomerado, conforme sinalizado pela seta amarela na Figura 60.

go| s —
20.00 kV|7 500 x/11.3 mm| 5.0 ETD‘34.1 pum(3:57:46 PM|  CENANO-INT |
Figura 60 - Microestrutura obtida em MEV, ataque Nital 2%, amosta T820-R400 do Grupo |.

A parte clara observada em maior quantidade pode ser austenita retida ou pelo

fato de estar na condicao de fragilizagao ao revenido, carbeto precipitado, o que justifica
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a fragilizacdo do material quando revenido nessa temperatura. Observa-se também
maior dificuldade em identificar presenca de bainita na microestrutura, surgindo a
hipétese de segregacao de cementita nos contornos de grao e assim, fragilizacdo do
material.

O resultado de EBSD para essa amostra, apresentou mapa de orientagao bem
similar a condicao T820 (somente temperado), e 0 mapa de distribuicdo de fases
apresentou resultado de 99,7% de martensita e 0,3% de austenita, paralelamente, para
essa amostra foi calculado 5% de austenita retida através da técnica de polarizacao
magnética (ver item 3.7). Os valores encontrados podem ser relacionados, ja que as

técnicas sao diferentes e se comparado a condicdo T820, o resultado é esperado.

IPF colouring Iron bee (old)
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(a) (b) (c)
Figura 61 - Microestrutura obtida por técnica de EBSD, em MEV. (a) Mapa de distribuicdo de
fases: Martensita: Azul; Austenita: Vermelho. (b) Mapa de orientagao cristalografica (c)
Legenda da orientagéo cristalografica. Amostra: T820-R400

Para a condicdo T820-R600 e ataque Nital 2%, observa-se uma caracteristica
bem marcante de precipitacdo de uma fase branca e alongada entre as ripas de
martensita. Aliado ao resultado de 8% de austenita retira/reversa encontrado no ltem
3.7, a Figura 62 apresenta a micrografia de uma amostra temperada e revenida a 600°C
e com caracteristica marcante de precipitacdo de uma fase clara que pode ser
associada a caracteristica da Austenita Reversa/Retida em matriz de martensita

revenida.
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Figura 62 - Microestrutura obtida em MEV, ataque Nital 2%, amosta T820-R600 do Grupo I.

A analise realizada em EBSD revelou maior porcentagem da fase austenita
(1,64%), coerente com o resultado encontrado pela técnica de polarizagcédo, que obteve
9% de austenita reversa, ou seja, o resultado com maior porcentagem entre os tipos de
tratamento térmico realizados (T820, T820-R400 e T820-R600). O mapa da Figura 63
(a) mostra maior concentracdo da cor vermelha, sendo esta a fase austenita. O mapa
Figura 63 (b) apresenta a orientacao cristalografica muito semelhante as encontradas
nas condicdes T820 e T820-R400 (Figura 59 e Figura 61, respectivamente) visto que, a
orientacao é determinada pela temperatura de témpera e o que impacta na presenca de

fases fragilizantes ou que aumentam a tenacidade, é a temperatura de revenido.
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Figura 63 - Microestrutura obtida por técnica de EBSD, em MEV. (a) Mapa de distribuicio de
fases: Martensita: Azul; Austenita: Vermelho. (b) Mapa de orientagao cristalografica (c)
Legenda da orientagéo cristalografica. Amostra: T820-R600.

Apds ataque com Acido Picrico + Cromato de Potassio, as amostras T820,
T820R400 e T820R600 foram analisadas em EBSD em FEG (microscépio eletrénico de
varredura com fonte de emissdo FEG, proporcionando maiores resolucdes), para
quantificar a porcentagem de cementita presente na amostra. A Figura 64 apresenta os
mapas para as 3 condicées T820, T820R400 e T820R600 com porcentagem de
cementita encontrada de 1,86%, 2,39% e 1,21% respectivamente. Observa-se maior
porcentagem de cementita para a condicdo T820R400, esperado por ser a condicao de
fragilizacdo ao revenido.

E bom salientar que nessa técnica, o usuario determina as fases antes de
realizar a analise, portanto, o detector busca dentro do mapeamento as caracteristicas
mais semelhantes a cristalografia das fases e identifica as mesmas no mapa. Ou seja,
pode ocorrer de selecionar uma fase que tenha caracteristicas préximas e o mapa ira
indicar essa fase, mesmo que nao seja necessariamente ela, sendo necessario
conhecimento prévio das fases. Portanto, o interessante na técnica EBSD é fazer uma

analise comparativa e ter conhecimento prévio das fases presentes na amostra.
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T820R600

Figura 64 - Microestrutura obtida por técnica de EBSD, em FEG. Mapa de distribuicdo de fases:
Martensita: Azul; Austenita:Laranja; Cementita: Amarelo.

Em busca do resultado de presengca de cementita no contorno de grao, foi
realizada analise por detector de WDS no FEG, a amostra de condigdo T1000-R400 foi
preparada com os dois ataques, Nital 2% e Acido Picrico + Cromato de Potassio. A
Figura 65 mostra a regido ampliada em 20000x e na segregacao clara presente no
contorno de grao (seta verde) , foi realizado o WDS, assim como na matriz sem
precipitacado branca (circulo amarelo) para uma analise comparativa da porcentagem de

carbono.
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mag O | HFW ‘
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ETD |High vacuum [20.00 kV|12.0 mm| Quanta FEG 450 CENANO

Figura 65 - Microestrutura obtida no microscopio eletrénico de varredura FEG (60000x).
Amostra: T1000-R400.

Na matriz, o resultado obtido de carbono é de 0,197% em peso de Carbono e

pode ser visto na Figura 66.
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Pontual-batriz-7

o C
+C

s o . e 42 a4 48 a8 s 52 s
Full Scale 3 cts Cursor: 99407 (0 cts) Angstroms|

Element k Ratio Peso% Peso% Intensisade  Atdmica%

Sigma Corrn.

CKa 0,00035 0,197 0,355 0,1781 0,913

Al Ka 0,00018 0,021 0,006 0,4563 0,042

Si Ka 0,00607 0,236 0,018 0,6188 0,467

SKa -0,00017 -0,011 0,008 0,8321 -0,019

Fe Ka 0,90508 90,976 0,358 1,0069 90,479

Ni Ka 0,07390 8,581 0,155 0,8716 8,118

Mn - <no data> - - - -

Totals 100,000

Figura 66 — Resultado da analise de WDS da amostra T1000-R400 na regido analisada sem
precipitagéo branca.

Ja para a precipitagédo, observa-se na Figura 67 o pico de carbono muito maior

quando comparado a matriz € 4,040% em peso de Carbono.
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Pontual-Cortorno-7

c
-C +iZ

a4 3 3 40 42 44 48 48 = 82 54
Full Zcale 3 cts Cursor; 57455 (0 ct=) Angstroms|

Element k Ratio Peso% Peso% Intensidade  Atdmica%

Sigma Corrn.

CKa 0,00712 4,030 0,587 0,1826 16,355

Al Ka 0,00016 0,019 0,006 0,4654 0,035

SiKa 0,00655 0,256 0,020 0,6287 0,445

S Ka -0,00014 -0,009 0,008 0,8376 -0,014

Fe Ka 0,84164 87,244 0,558 0,9965 76,155

Ni Ka 0,07105 8,460 0,160 0,8674 7,025

Mn - <no data> - - - -

Totals 100,000

Figura 67 — Resultado da analise de WDS da amostra T1000-R400 na precipitagdo branca.

Observa-se na Figura 68 em imagem obtida por FEG, maiores detalhes da

precipitacdo, e a partir desta, foi feita analise em EDS para obtengdo de mapa que
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seleciona o carbono a ser representado pela cor azul, e quanto maior a presenca de
carbono, mais intensa é a cor vista na imagem, que é apresentada na Figura 69. Diante
dos resultados de imagem, EBSD, WDS e EDS, é possivel identificar a fase como
cementita ou carbeto, que precipitados nos contornos de grao justificam a fragilizacao

do material quando revenido a 400°C.

e

o
i

mag o | HFW | det | vacMode ‘ HV WD T —

60 000 x/4.97 um ETD High vacuum|20.00 kV|11.0 mm| Quanta FEG 450 CENANO

Figura 68 — Imagem obtida por FEG com magnificagéo de 60.000x na precipitagéo de cor clara
presente no contorno de gréo.
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Electron Image 1 CKait_2

Figura 69 — Mapa de EDS obtido no FEG com colorac&o azul para o elemento carbono.
Amostra: T1000-R400.

Para o Grupo Il as amostras foram atacadas com Nital 2% e as microestruturas
obtidas por Microscopia Eletrénica de Varredura podem ser observadas na Figura 70.
Observa-se precipitacdo de uma fase branca e alongada entre as ripas de martensita
para a condicao de duplo revenido (G1350-DT), condicio esta que apresenta 18% de
austenita (ver item 3.7). Ja para a condi¢cao de ciclo térmico proveniente do grao fino
(G850-STTPS e G860-R600) observa-se uma caracteristica muito semelhante entre as
duas condicdes, sem tratamento térmico e revenido a 600°C apés ciclo térmico, e ambas

apresentam porcentagem de austenita muito préximas de 9% e 10% respectivamente.

G13508TIPS. =

LY

G1350-R400 . : -G1350-R600.

Figura 70 — Microestrutura das amostras do Grupo |l ap6s ataque Nital 2% obtidas por

microscopia eletrénica de varredura.
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4- CONCLUSAO

Para determinar as temperaturas de tratamento térmico a serem realizadas na
amostra, o primeiro ensaio realizado foi o de dilatometria. Os resultados
encontrados no ensaio foram de aproximadamente 598 °C para AC1, 724 °C
para AC3, 376°C para MS e 190°C para Mf.

Apos os tratamentos térmicos realizados, as amostras foram preparadas para
realizar ataque quimico com Acido Picrico + Cromato de Potassio para
determinar o tamanho de grdo da Austenita Prévia. Os resultados com maior
nitidez do contorno de grao foram para as amostras que tiveram tratamento
térmico e témpera e revenido a 400°C. Para essas amostras o tamanho de grao
foi determinado pelo método de interceptos e pelo método de tratamento de
imagens e contagem de graos. As amostras que tiveram ciclo térmico realizado
pela maquina Gleeble ndo apresentaram tanta nitidez no contorno de gréo
quanto as amostras que tiveram tratamento térmico por forno e imersdo em
agua. As amostras de grao fino com tamanho de 17,31um apresentaram o maior
valor de energia de impacto. O resultado de dureza apresentou melhoria quando
relacionado o tamanho de grao fino com tratamento térmico de revenido a 600°C.
A simulacdo do ciclo térmico na maquina Gleeble ocorreu de maneira que o
resultado da microestrutura corresponde a regido de graos finos e regiao de
graos grosseiros da ZTA. Além disso, a microestrutura resultante durante o ciclo
de aquecimento e resfriamento passa pela linha do diagrama TTT referente a
microestrutura austenita + ferrita + carbetos, podendo apresentar essas fases
retidas na microestrutura final. A condicao sem tratamento térmico p6s soldagem
apresentou 12% em volume de austenita retida, ou seja, austenita que ficou
retida durante o resfriamento da amostra. As amostras que sofreram revenido a
600°C resfriada em forno e duplo revenido apresentaram valores entre 18 e 20%
de austenita retida. Esses valores correspondem a porcentagem de austenita
retida no resfriamento e mais uma austenita reversa que se transforma pelo fato
da temperatura de revenido ser superior a temperatura AC1. Essas mesmas
condicbes de tratamento térmico apds o ciclo, que pode ser associada a
tratamento térmico pds soldagem, apresentaram os menores valores de dureza
242 e 228 HV e a amostra que sofreu duplo revenido o maior valor de energia
de impacto.

Os resultados do ensaio de tracdo a baixa taxa de deformacio tiveram

caracteristica bem determinada de fragilizagdo do ago 9% Ni quando ensaiado
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em meio de H2S e ductilidade quando ensaiado ao Ar. Os resultados de maior
reducao de area e razao de deformacao plastica foram para as condi¢cdes de
tratamento térmico de duplo revenido e revenido a 600°C. Associado a esse
resultado, as amostras que apresentaram maior porcentagem de austenita
retida/reversa foram T820R600 e T820DR sendo 10% e 18% respectivamente.
A amostra que apresentou 18% de austenita apresentou resultado inferior no
ensaio BTD quanto a reducao de area e razdo de deformacao plastica e esse
resultado pode ser relacionado com o efeito de boa parte dessa austenita
reversa atuar como fonte de absor¢do de hidrogénico e contribuir para a
fragilizacdo do aco 9% Ni. Uma porcentagem de 10% de austenita reversa
apresentou melhor resultado quanto a fragilizagéo ao revenido.

5- As amostras que sofreram tratamento térmico e que apresentaram menor dureza
e maior energia de impacto foram as que sofreram revenido a 600°C, com
tamanho de grdo menor. Avaliando e relacionando com a porcentagem de
austenita retida / reversa, as amostras que sofreram revenido a 600°C
apresentaram alto valor de austenita, entre 9 e 10% para as condi¢des de grao
meédio e grao fino. Esse resultado pode ser relacionado com a melhoria nas
propriedades mecanicas.

6- A temperatura de revenido de 400°C é relacionada a fragilizacdo ao revenido,
que em teoria pode apresentar precipitacdo de carbetos ou de austenita nos
contornos de grdo. Para analisar esse fendmeno, a amostra que teve témpera e
revenido a 400°C foi atacada com Aacido picrico + cromato de potassio e
analisada em microscépio eletrénico de varredura tipo FEG com captura de
imagem e através da técnica de WDS foi possivel identificar alto valor de carbono
em precipitacdo no contorno de grdo, sendo 4,030% em peso de C na
precipitacdo contra 0,197% em peso de C na matriz, o mesmo resultado de
presenca de carbono foi detectado pela técnica de EDS. A técnica de EBSD
apresentou maior porcentagem de cementita para a amostra T820R400 e pouca
austenita, assim como o resultado de volume de austenita estimado pela técnica
de polarizacio para a condicao de revenido a 400°C n&o apresentou valores de
austenita superiores a condicdo de revenido a 600°C. Diante desses resultados,
€ possivel considerar que na condicio de fragilizacao ao revenido, foi detectada
a fase cementita nos contornos de grdo da austenita prévia e entre ripas de

martensita.



96

5- SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1 — Em simulacdo de maquina Gleeble, usinar corpo de prova para ensaio de
tracdo BTD e realizar ciclo térmico com temperaturas de pico correspondente a
Regido de graos grosseiros, Regido de graos finos, Regido parcialmente
transformada e Regido revenida. Para cada amostra apés simulacao, fazer
andlise das condi¢des: sem tratamento térmico, revenida a 600°C e duplo

revenido para o material 9% Ni.

2 — Realizar ensaio de tracao com baixa taxa de deformacdo em meio H,S para
cada condicdo de tratamento térmico das amostras simuladas em maquina
Gleeble.

3 — Avaliar a porcentagem de austenida retida / reversa para cada condigio de
tratamento térmico realizado apoés simulacdo na Gleeble, antes e depois do

ensaio de tracdo com baixa taxa de deformacido em meio H.S.

6- PARTICIPAGCAO EM CONGRESSOS E ARTIGOS
PUBLICADOS

Apresentacao oral em congresso internacional — MDA 2018 (2nd International
Conference on Materials Design and Applications. Tema: “Determination of
previous austenite grain size 9% Ni low carbon steel and its effect on impact
toughness at -196°C”: Paper aceito, a ser publicado.

Apresentacdo com poster em congresso internacional (apresentacao realizada
pelo orientador Sérgio Souto) — ICEFA VIII (Eighth International Conference on
Engineering Failure Analysis). Tema: Temper embrittlement of low carbon 9% Ni
low carbon steel. Publicagcao: Engineering Failure Analysis, Volume 96, February
2019, pages 538-543.

Imagem selecionada para Mostra de Arte Cientifica Brasileira, Edigao IlI:
https://www.artbiobrasil.org/mac3 - “Natureza Intergranular — Liga de aco

contendo 9% de Niquel”
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