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RESUMO 
 

 
 

 e 

boa tenacidade em meios de baixas temperaturas. 

d

s obte  e avaliar o 

impacto do tratamento t

te

grupos de amostras foram realizados ensaios de dureza, ensaio Charpy, 

ise da microestrutura 

 de Varredura e 

or energia de impacto e 

 e revenido 

2S e ao Ar apresentando melhor resultado de 

amostra que sofreu duplo revenido apresentou 18% de austenita retida e resultados 

inferiores para esse ensaio. 

 

 

Palavras-chave:   



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 

er impact 

energy and percentage of retained austenite. The tem

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 

r percentage of retained austenite 

and lower hardness. Another group of samples was prepared for low tensile strain rate 

(BTD) test in H2S medium and Ar presenting better area reduction and plastic 

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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INTR  

O material contendo 9% Ni tem sido utilizado industrialmente para apli

- CO2 e 

-  os 

ma  temperaturas 

cr -sal, um dos maiores 

ambientais  

A pe  de um tubo sem costura de 

nacidade em 

baixas temperaturas, as

utilizado na forma de t

As normas que tratam dessa  ASTM A333, ASTM A353 e ASTM 

A553.  

Em virtude dos objetivos da foi realizada 

es de  

e 

trata  infl

 austenita retida/

atingidas.  

diversas, o que exige conhecimento aprofundado do comportamento dos materiais para 

cesso 

tempe minan  

nto p

 materiais, pois 

, os mate

 

microestrutura. O estudo do comportamento do material relacionado com suas fases e 

microe



bono e 9% de Ni servem como 

prese  

9% Ni lver 

H2S. 9% Ni el 

em  

espe  

 9Ni 

ratam

ciclo de soldagem. 

 

 

 

 

 

 

  



1-  BIBL  

9% Ni.  

 

1.1  9% Ni 
 

 envolvidos em 1942, pela International 

Nickel Company, nos EUA. Mais tarde, as empresas 

elemento de liga e  ico no material, resultam em 

. Essas propriedades foram observadas em 

[1] 

O advento 

resultou na necessidade do investimento de tanques de armazenamento 

de GNL em cond

Foi realizado estudo do desenvolvimento de  de Ni da JFE Steel com 

ado  direta e revenido (DQ-T  direct quenching 

and tempering), em um processo com excelente controle de temperatura, os resultados 

adas mostram que esta forma de 

apresenta tenacidade e nci

- [2]  

9% Ni  comercialmente 

fabricado segundo a norma ASTM A333 Gr.8 [3], seguindo as condi

revenido  

[4] e A353 [5]  

respectivamente.  

microestrutura 

 [6]  Uma grande 

tenacidade 

), visto que o prin

t  



1.2 9% Ni 
 

 utura 

[7], 

 

bono, melhora as 

pr . Esse 

d   retida. Com maior porcentagem de Ni, a faixa de 

temperatura 

austenita retida pode estar presente na microestrutura. [6] 

menor 

presente e os resultados de ensaio Charpy em baixas temperaturas, apresentam boa 

tenacidade. A Figura 1 (adaptada de [6] ) a 9% Ni.  

desenvolve martensita em toda a gama de taxas de resfriamento com aumento de 

 apresenta menor 

porcentagem de austenita retida em sua microestrutura. A

rmico. [8] 

Figura 1 - 9% Ni 

Fonte: adaptado de [6] 



1.3 micos 9% Ni 

a correto a 

ser aplicado no material com o objetivo de obter alto valor de tenacidade 

do o 

p 9% Ni 

 

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

tratam  [3]: 

 

 Temperado e Revenido  Primeiramente, faz-

aquecimento  temperatura constante e tempo proporcional de 

aque n. O 

re esfriamento, inicia-se o 

p

2min/mm de espessura e tempo 

h. 

 

ocorrer 

ante 

espessura, com t aterial deve ser resfriado ao ar. 

a uma temperatura de 

2  material deve ser 

resfria

duplo normalizado, e assim inicia-se o processo de revenido. O material deve 

 entr

mantida constante com tempo proporcional a 2min/mm de espessura e tempo 

m  

 

tura do material, 

as temperaturas selecionadas para aquecimento afetam o tamanho 

material divulgado pela INCO (The Internacional Nickel Company) em 1975, as chapas 

variando espessura e  e 4  (13mm e 102mm, respectivamente) ap



fases de martensita, bainita ou austenita retida em sua microestrutura final. [6]  

1.4  Fratura 

Diversos trabalhos foram propostos para investigar o efeito da austenita retida 

no aumento da ductilidade  [9] austenita retida 

 crescem continuamente na 

-  de martensita, o que aumenta 

a energia de 

volume de austenita retida para avaliar o aumento da ductilidade com base 

, e os resultados mostram que a austenita pode 

absorver continuamente  

fazendo o endurecimento, 

aumentando assim a ductilidade do material. [10] 

reversa, que se transform mico 

9% Ni.  

A austenita 

 

revenimento em temperaturas acima 

no aquecimento. Como a aus

 

nece 

mantida na microestrutura do material [11]. 

Estudo realizado por Strife [12] apontou qu

fratura foi observada em amostras de g  

de austenita retida e o fato foi atr

martensita . Concluiu-

camen

5Ni -

carbono da matriz durante o revenimento . 

Assim, a tal p

 Uma estabilidade muito baixa da austenita 

pode resultar em fis

significativamente reduzidas altas temperaturas. 

re 



carbe 9% Ni, Strife [12] realizou dois tratamentos 

temperaturas de revenido, sendo aquecimento por 1h a aproximadamente 540

(obteve <0,5% de austenita retida) e aquecimento por 1h a aproximadamente 590

(obteve 5,2% de austenita retida). Na Figura 2 

amostras polidas e atac Figura 2(a) mostra 

eto nos , bem como 

nos pacotes internos para a amostra contendo <0,5% de austenita retida. Na amostra 

contendo 5,2% de austenita retida, Figura 2 e

extensa.  as 

-se para o 

tratamento de revenido a 540 eralizada de carbetos, observados na 

Figura 3 (a) como filme de carbeto nos contornos (indicado pela letra A) e no interior 

(indicado pela letra enido a 590

nota-se na Figura 3  sem 

de carbetos. [12] O estudo rea

absorver o carbono que em baixas temperaturas se encontram como carbetos nos 

 

material. 

 

Figura 2 - 9% Ni temperado e revenido. (a) Revenido a 540
1h. (b) Revenido a 590  por 1h. 

Fonte: Adaptado de [12] 



 

Figura 3 - Micrografias de microscopia eletr nica de tran 9% Ni temperado e 
revenido. (a) Revenido a 540 or 1h. (b) Revenido a 590  por 1h. 

Fonte: Adaptado de [12] 

 

A  

9% Ni. Observa-

nas ripas de martensita [13]

anteriores C, o alto 

te  

entre 5% 

o impacto, pois retira os carbeto

carbetos e nit [1]. 

As p -martensita (A-M) uma microestrutura de 

austenita retida com alto teo

conhecido como u

estrutura  [14]  

-martensita (A-M), indicadas por uma seta 

na Figura 4 . [15] 

[8] -M foi 

 por Pense & Stout [16]. 

vis Rodrig 9% Ni faz com que a 

martensita 

uinte A-M. Ainda assim, nesse trabalho a 

- ervada na Figura 



5 m temperaturas 

cas e o fato do constituinte A-  

leva

 

 

 

Figura 4 - Constituinte A-M em microestru -Cr-Mo-V. 

Fonte: Adaptado de [15] 

 
Figura 5 - Micrografias de MEV na 

constituinte austenita-martensita (A-M). [8] 



 

1.5  

difundido em estudos de meta

propriedad s do 

com 18%Ni e teor extra baixo de carbono (<0,03%), 

o do tamanho de 

aumento de tenacidade da martensita, conforme seria esperado. [17]. 

um conceito amplamente utilizado para 

aumentar a tenacidade dos mat licos

ou bainita pode ser um desafio para diversos pesquisadores , pois o tamanho 

o que 

possui 9% de Ni e que sofre 

nforme indicado pela Norma ASTM A333 Gr.8 [3]), 

tamanho de 

austenita p

  

Os contornos representam a fase formada durante 

austenitiza , antes do resfriamento da resfriamento da 

contiver alguma austenita retida ou bainita inferior, as bordas 

pr das. 

importante na tentativa de revelar os  

a temperatura do revenimento. E

[18] 

O pr bem-sucedido para revelar o tamanho 

de g  [19] usando 

corrosivo. [18] 

 

 



1.6 o Revenido 

ria, e

 pois as pesquisas experimentais apontam 

uma queda no valor de tenacidade 

temperaturas. Um trabalho realizado por Saitoh em 1993, apresenta um estudo que 

-0,25Si-0,53Mn-9,09Ni) em uma 

faixa entre . A Figura 6 apresenta a curva resultante da energia Charpy 

a -

Observa-

deterioriz  meno chamado de 

fragili  temper embrittlement) 

ustenita formada no 

revenido). [20] 

Figura 6 - Efeito da 9% Ni temperado e 

revenido. 

Fonte: adaptado de [20] 

9% Ni  revenido pode ser reduzido 

rgranular. A austenita reversa 

recomendada pa

aumenta a quantidade de austenita formada por 

revenido e reduz o teor de se . Quando resfriada a -



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 

muitos carbetos, escuros na foto (Figura 7 (a)), precipitam junto com uma pequena 

quantidade de austenita formada por revenido 

limites de ripas de martensita. Na temperatura de revenido  (Figura 7 (b)), os 

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

 

Figura 7 - 9% Ni (Temperado e Revenido) para 

diferentes temperaturas de revenido. 

 

Fonte: adaptado de [20] 

 foi relatado por Pense em 1963 [16] que a frag  revenido 

 revenimento a 370 540

-

aus  o resfriamento com menor 

resis .  

1.7 9% Ni 

9% Ni 

relacionar as diferentes microestrut

associadas. 

revenido, relacionar com diferentes valores de tenacidade

entificar fases. 

 



1.7.1   
 

rsos trabalhos realizados com o 

9% Ni fizeram uso de 2% ou 4% de Nital como ataque ra revelar a 

[8] 

apresentou que o ataque Nital se mostro

martensita revenida e preci  carbetos. 

E

9% Ni por J.M. Zhang [21] avaliou amostras polidas 

sas amostras foram 

ico foi 

A Figura 8 apresenta o res s. 

ido (Figura 8.a), a microestrutura foi tipicamente de martensita revenida, 

sendo observadas como ripas de martensita organizadas em pacotes internos aos 

nita  pera 

Figura 8.b), a micro

martensita tipo agulha e austenita retida, sendo esta austenita de forma acicular fina e 

sita (apresenta-se como a microestrutura branca na 

Figura 8.b).  

 

Figura 8 -  para os diferentes tratamentos 
- - Revenido 

Fonte: adaptado de [21] 
 

E



comerciais u eratura por K. Partin [22], 

apresentou microestrutura  ial 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 -  
 

Fonte: adaptado de [23] 
 

1.7.2 Varredura 

Para analisar a microes

p ptica, o 

contraste da imagem refletividade da luz devido a fonte de 

stema de le ptica tem-

detalhes estruturais e fases.  

 de varredu

- .000.000x 

-X 

res para cada uma desses sinais tem-

t

ativo da [24] 

Muitos trabalhos utiliz

de fases



 exige uma 

trapalha

microestrutura, pode ser necess

 

redura) pode ter diferentes tipos de fontes 

nio e o FEG (field emission gun

utilizadas , apresenta boa resol

detector de EDS (Espectroscopia por energia disper

a amostra e 

hados fornecem imagem 

[24] 

na, o 

que a

Al

dispersive spectrometer / Espectroscopia por comprimento de onda dispersivo) e EBSD 

(Electron b  

e de EDS ocorre por detectores de raios-

 na amostra 

-

s com a 

quantitativas da com -

 

[24] 

ica de espectrometria por comprimento de onda 

dispersiva mais precisa que o EDS e deve ser calibrada para analisar cada elemento a 

amostra, o procedimento consiste em 

-x da amostra para um cristal que reconhece o comprimento de onda 

de cada elemento selecionado e reflete para o detector de raio-

utilizada quando se deseja analisar precisamente um determinado 

suficiente para 

 



 conhecimento das fases pois 

 que podem estar pres

ndica sua p

 

 

1.8 amente Afetada 

4 zonas: Regi

 Figura 

10  ao diagrama Fe-C. [25]. 

 

Figura 10 - -
C.  

Fonte: adaptado de [25] 

Estudo realizado por Thaulow  [26]  de baixo 

carbono micro ligados 

ZTA,  os metais de base, em uma temperatura de 



pico (Tp) decrescente. A Figura 11 apresenta as temperaturas correspondentes a cada 

temperaturas, Thaulow  [26] se b

estudo e o autor mencionou que a de

essas 

 

soldagem aplicados. [27]  

 

Figura 11 -  

Fonte: adaptado de [26] 

1.9 P volume de 
austenita retida. 

a que pode ser utilizada para 

do no comportament

microestruturais. [28] 

Para o entendiment  

), permeabilidade   



em resposta a um campo medida em 

unidades de teslas [T]  medido em amp res por metro 

[A/m] onforme Eq e o efeito do campo 

o materi  

Js e B e rme 

exemplo da Figura 12. [28] 

                                                       (1) 
 
 

Figura 12 - Curvas de histerese obtidas para diferentes amplitudes de intensidade de campo 
com anel de Rowland. 

Fonte: [28] 

Para calcular a porcentagem de austenita reti

anteriormente e identificada como Js e 

em 100% ou a 

 

Como a -se realizar um  simples 

para determinar a 

. 

 

   

 

Um trabalho realizado por Ajus [29] apresentou resultados das propriedades 

a diferentes temperaturas e cada 

analisad



Vibrating Sample Magnetometer). A Figura 13 apresenta o 

intensidade do  - Hc) 

ve  Observa-

. 

-se que para 

4340 temper

revenimento, esse valor diminui atingindo os menores 

aumento da temperatura durante o revenido, promove o aumento do volume de 

austenita retida e consequenteme  

Figura 13 - temperatura de revenido. 

Fonte: adaptado de [29] 

  



2- MATERIAIS E  

2.1 Metal de Base 
 

Para a meia cana de trecho de 

descrita no Item 2.2 aproximadamente 35mm. 

O material foi cortado e usinado em formatos de barra de (11 x 7,8 x 85)mm , 

realizado. 

 

2.2  

A Tabela 1 

[3]. 

 

Tabela 1 -  

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]

 

E1086 [30].  (Tabela 2) corresponde ao grau 8 da norma 

ASTM A333 [3]. 

Tabela 2  Resultado do ensaio q ico d  

C Mn Ni Si P S Ti Al Cu Cr Mo Nb V 

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 

  TRC 

(Tran para 



conhecer as temperaturas Mi, Mf, Ac1 e Ac3 

, equipamento que aquece o corpo de prova com uma taxa 

fixa e selecionada comprimento de uma amostra 

 que o material apresenta indicam as 

 Por exemplo, quando a ferrita ou martensita se transformam 

em austenita no aquecimento  

A Tabela 3 apresenta 

 

 
Tabela 3 -  do ensaio  

Amostra Selecionada: T820   

 4 

Comprimento (mm): 10 

Temperatura Inicial -  500 

Temperatura Final -  840 

Temperatura Inicial -  840 

Temperatura Final -  3 

 0,05 

 50 

O 

aqueciment  

Figura 14. [31] 

 
 

Figura 14 - Curva  

Fonte: adaptado de [31] 



2.4  
 

em 

dois principais grupos: 

 Grupo I  Tratamento rmico re

hora. 

 Grupo II  

ico. 

ras foram preparadas e divididas 

 P

foram realizadas amostras apenas temperadas, temperadas e revenidas a  

temperadas e revenidas a  A escolha das temperaturas foi estimada a partir da 

3). Assim, para uma completa transf

controle do tamanho de  foi escolhida a temperatura 

. A s maior C, foram adotadas para 

 

A  Tabela 4 mostra das amostras do Grupo I e suas respectivas 

  

 

Tabela 4 -  

 
 
 

(1) T820   

(2) T1000   resf  

(3) T1150  C/1hora re  

(4) T820-R400   

 

(5) T1000-R400   

resfriamento em  

(6) T11150-R400  ua  Rev

 



(7) T820-R600   Revenida a 

 

(8) T1000-R600   1hora 

 

(9) T1150-R600  Temperada  

 

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

ixa de tem . 

Para o Grupo II foram selecionadas 7 (sete) amostras e 2 

Temperatura de pico 

outra simulando uma ZTA de Temperatura de pico 135 ). 

A Tabela 5  

. 

Tabela 5 - das amostras do Grupo II 

(1) G850-STTPS - - 

 

(2) G1350-STTPS - - Sem tratamento 

 

(3)  G1350-R400  Temperat - Revenida a 

 

(4) G850-R600  - 

 

(5) G1350-R600  Temperatura do - Revenida a 

1hora resf  

(6) G1350-R600F  - Revenida a 

 



(7) G1350-R600  Duplo revenido a 

oras  

 

Os c -GTC foram realizados 

no Centro de Tecnologia SENAI Solda. 

 

2.5  

9% Ni   a frio, devido ao seu baixo teor de 

carbono e de impurezas. A Zona Termica

 

O valor de AC3 (723,  - ver Item 3) encontrado no ensaio de dilatometria e a 

THAULOW  [26] 

 de g

o, foram a  temperaturas para a t

. 

A  essa

dentro da ZTA do que quando se realiza uma 

4 dimens da zonas de 

de um CP, 

rmico dura

 

 3800 foi utilizado nessa pesquisa para 

reproduzir  rita de 

um corpo de prova. As principais vantagens encontradas neste equipamento em 

dimensionamento do corpo de prova que proporciona uma  de ZTA mais extensa 

do que de uma solda real a ser explorada. 

. A Figura 15 ilustra a 

montagem e ilustra a ( )

clo t  Figura 16 . 



Figura 15 -  

 

Figura 16 - Montagem do corpo de prova na Gleeble. 

 

quatro 



modelos de fluxo de calor: Hannerz, Rykalin-2D, Rykalin-3D e Rozenthal.  

 [32] e dentro dos dados fornecidos pelo 

material, foi escolhido o modelo Rykalin-2D 

que faz interface com a Gleeble3800. O

descritos na Tabela 6. 

Para a r o do ciclo 

1,5kJ/mm, a s 

pico. 

 

Tabela 6 -  

Proprieda s 

Densidade (g/cm  7,8 

 (MPa) 690 - 825  

Limite escoamento  (MPa) 515 

Alongamento % 20 

 GPa 200 

Compressibilidade GPa 160 
Coeficiente de elasticidade 
transversal GPa 80 

Propriedades El  

Resistivi  Ohm-cm 0,000017 

 

Linear  12 

  0,47 

 W/mK 52 

A TA maior quando 

comparada a uma soldagem real. Os termopares controlam as temperaturas de 

aquecimento e resfriamento do CP.  

 (85 x 11 x 7,8)mm  Figura 17 com os 

termopares soldados no centro do CP e a soldagem dos termopares foi realizada pela 

 Welder com voltagem de 30,0V, termopares tipo K, com 

t e 

e fio vermelho para o termopar negativo. A Figura 18 ina de soldagem 

dos termopares com o CP. Os CPs submetidos ao simulador Gleeble3800 foram 

croestrutura. 



 

Figura 17 -  

Figura 18 - Thermocouple Welder para soldagem dos termopares.  

Gleeble 3800-GTC foram realizados 

no Centro de Tecnologia SENAI Solda. 

  

2.6 Ensaio de  a Baixa Taxa - BTD 
 

BTD)   Slow Strain 



Rate Testing  (SSRT) - consiste em ensaio de t  com  de velocidade de 

lenta e constante sob o corpo de prova. O ensaio possui como resultado 

  

o ensaio foi 

realizado com intuito de avaliar a fratura por c  s o (CST), a partir da 

2 terial e 

complementa os ensaios que avaliam as propriedades m s. As principais normas 

-2014 [33] e ASTM G 

129-00 [34]. O ensaio foi realizado no Instituto Nacional de Tecnologia. 

A re ste ensaio ocorre 

 computador para 

 

ico em taxas de defo inferiores 

convencional.  

Nessa pesquisa, foram realizados testes em meio agressivo (s  saturada 

de H2S) e ao ar 

sobten  em meio corrosivo. 

-

2)   o sistema; cilindro 

de CO2 e 2 2. A Figura 

19 apresenta um esquema simplificado Figura 20 o 

aspecto e s do corpo de prova (adaptado de [33]). 



Figura 19  Esquema representativo do ensaio BTD. 

Figura 20  . NS = not sp o especificado). Fonte: 
adaptado de [33]. 

Os CPs foram usinados e posteriormente medidos para resultados mais precisos 

norma e se lculos realizados, no item 3.4. 

conforme as seguintes (3, 4, 5 e 6) 

: 

 

          (3) 



 

RA = %);  

Di = mm);  

Df =  mm). 

 

             (4) 

 

EP  

Ef = valor do deslocamento na falha (mm) ; 

Epl = valor do deslocamento no limite de proporcionalidade (mm);  

Li = comprimento inicial do CP (mm);  

f =  (MPa);  

pl = de proporcionalidade (MPa). 

 

 de ductilidade para os ensaios ao ar e imerso em 

H2 [33]: 

 

                            (5) 

                             (6) 

 

- RAR = r  (%);  

- RAE=red 2S (%);  

- RAA= teste realizado ao ar (%);  

- EPR=  (%);  

- EPA= ; 

- EPE= 2S (%). 

  

Ainda segundo a norma NACE TM0198-2014 [33]

4 classes baseada na inspe  

Classe 1  Comportamento normal  

 

Classe 2  Comportamento  da ductilidade comparada com o 



 

Classe 3  Possui perda significativa de ductilidade quando comparada com o teste ao 

indic  

Classe 4  

 

 

Nesta pesquisa 8 

e foram separados em dois grupos :Grupo 1: Ensaio de BTD ao ar; Grupo 2: Ensaio de 

BTD em meio de 2S  

Cada grupo foi classificado  

iamente ao ensaio de BTD, conforme 

Tabela 7. 

 

Tabela 7   

Tratamento  Grupo 1: Ar Grupo 2: H2S 
T  (1) T820_AR (5) T820_H2S 
T.8  e R.  (2) T820R400_AR (6) T820R400_H2S 

 (3) T820R600_AR (7) T820R600_H2S 
 D.R. 

 
(4) T820DR_AR (8) T820DR_H2S 

Os ensaios foram realizados seguindo o procedimento a seguir: 

 d ra  

 2 

reage com H2S; 

  

 2S + CO2); 

 Aquec  

 

A Tabela 8 nsaio 

2S. 



 

Tabela 8 -  em meio de H2S 

 

2.7  Ensaio de Dureza 

Neste trabalho adotou-

dureza das amostras. O ensaio foi realizado no Instituto Nacional de Tecnologia. 

 e polimento 

com pasta de diamante. 

Para os corpos de prova do Grupo 1 (Tabela 4 - 

Grupo I 2.8), ou 

(55 x 10 x 7,5)  

Para os corpos de prova do Grupo 2 (Tabela 5 - das amostras do 

Grupo II)

sura e posteriormente foi realiza

de lix .  A Figura 21 mostra a 

fatia  retirada antes do ensaio de dureza. 



Figura 21 - Fatia do copo de prova retirado para ensaio de dure
 

 

usam o valo o 9% Ni para meios 

em H2S. [35] 

O ensaio de du

do centro conforme esquema da Figura 22. 

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 Cha  a norma ASTM A370-17 [36], os corpos de 

prova foram usinados n -  (55 x 10 x 7,5)

-

 secos e imediatamente 

i s 

e Varredura. 

O ensaio Charpy foi gentilmente realizado na empresa TECMETAL - 

 



2.9 c
vibrante (MAV)  

 

 

vibrating-sample magnetometer)   

 A Figura 23 mostra a foto do equipamento e uma 

adaptada de  [37] 

com as partes do equipamento que geram o   

 

Figura 23 -  

Fonte: adaptado de [37] 

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

explicativo: 

 

1. As amostra

preciso e pequeno, foi 

 Buehler) com 

disco de diamante e fluido lubrificante espec  

2. 

oxidar. 

3. 

0,0001g (GEHAKA AG 200).  

emu/g. 

4. ixada em uma haste que realiza o 

. 



5.  (B) pelas bobinas 

 [38] 

6. O movimento    (H) que 

bobin  (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-

- emu/g) e o campo 

com as unidades CGS. 

 

r a 

 [40]. 

retida cnica foi utilizada em 

todas as amostras que passaram pelo ensaio de BTD ( Ver item 2.6)  e por todas as 

amostras do Grupo I e Grupo II (ver item 2.4)  totalizando 32 corpos de prova. 

Baseada em pesquisa realizada por AJUS [29]

 (  de 

 ( e 

(   

de austenita retida do material ( ). A 7  

 

(7) 

 consiste em realizar nas curvas de 

emu/g x Oe) um ajuste linear entre os pontos de 90% a 100% do campo 

aplicado. O coeficiente linear da reta or

). [38] 

da martensita ( ) 

em cada grupo de amostras. 

no item 3.7. 



2.10  

 

propriedades m

austenita na am

 

o Nital 2% e 

io, conforme resumidos na Tabela 9. 

Tabela 9 -  

Reagente   Resultado 

Nital 2% 
 

 

Revela microestrutura do 

material: Ripas de 

martensita, bainita, cementita 

e austenita. 

 5ml de cromato de 

de detergente neutro. 

austenita via. 

O ataque com Nital 2% foi realizado nas amostras do Grupo I que foram 

upo II ( ver item 2.4). As imagens associadas aos resultados 

ise mais completa 

apresentadas no item 3.8.  

2.11  

de 

o material apresenta em sua estrutura final ripas de martensitas que nascem a partir dos 

im, 



revel  

os.  

6 , 

de diamante. 

Nessa pesquisa, para o Grupo I (Tabela 4) e Grupo 2 (Tabela 5)  foi realizado  

de  

de  conforme descrito na Tabela 9.    

X51 e em 

, ambos no Instituto Nacional de Tecnologia. 

Posteriormente, 

o software ImageJ [41]. P

tros 

-112-13 [42]. Posteriormente, as imagens 

[41] para determinar o 

de recursos de tratamento de imagem. 

2.12  FEG) 

 

Os microsc s s de varredura utilizados para avaliar a microestrutura foram 

do tipo de filamento  (MEV), da marca FEI e 

modelo Inspect S e modelo Quanta 

FEG 450, ambos do Instituto Nacional de Tecnologia.  

cr

 As amostras foram preparadas por meio 

 

 



3- RESULTADOS E DISCUSS  
 

3.1 Ensaio de Dilatometria 

A Figura 24 o de dilatometria. A 

amostra selecionada para o ensaio foi previamente tratada a da em . 

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

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

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

o 

da temperatura.  



Figura 24- Curva de aquecimento do CP (b) 
Curva de resfriamento do CP. 

 

A Tabela 10 apresenta os resultados obtidos no ensaio de dilatometria para o 

2.2. 

Tabela 10 - Resultados obtidos no ensaio de di . 

 

A  Figura 25 mostra o diagrama CCT para -0,22Si-

0,68Mn-9,02Ni-0,008P-0,009S-0,031Al [1] e neste diagrama as temperaturas AC1, AC3, 

MS e Mf  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 

Rodrigues [8] apresentou em seu trabalho uma 

 9% Ni para 



diferentes com  (ver Tabela 11). 

 

Figura 25 - Diagrama 9% Ni. 

Fonte: adaptado de [1] 

Tabela 11 - 9% Ni para diversos autores e 
[35] 

Fonte: adaptado de [35] 



3.2  

Para 

% 

amostras foram preparadas conforme apresentado no Item 2.10 e os resultados foram 

  

Microscopia . A Figura 26 (a-i) mostra as imagens que representam cada 

  

 

Figura 26 -  
em 

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 i

p

 

ido .  O 



pode estar relacionado 

e destes elementos. Assim, 

que estabilizem 

esta fase, ou mais ricas em elementos que estabilizem a ferrita. [43] 

a serva-se melhor 

 pode ocorrer devido a 

, o ataque pode ter se intensificado ne

et

causando assim maior nitidez e contraste. Assim, as amostras do Grupo I (ver item 2.4) 

que sofreram revenido a 40 C 

 

utilizado no Instituto Nacional de Tecnologia possui 

 

at interceptos baseado na Norma ASTM E112-13 [42]. Os 

Tabela 12. 

 

Tabela 12 - Res  

Quando 

No sentido de aprimorar o resultado e como mais um 

ratamento de Imagens  

[44].O tratamento de i

dimen



uniformes. Para o tratamento de imagens foram utilizados 4 

a seguir: 

 

 Plugin CLAHE: Utilizado para melhorar o contraste dos contornos de 

. [41] 

 Plugin ou omitir os pixels de 

diferente contr

e minimizar as ripas de martensita internas. [45] 

 Plugin Watershed: 

idos durante o ataque  [46] 

 Particle Analysis (Automatic Particle Counting): 

do a 

[44] 

 

A Figura 27 

a Figura 28 

apresenta os re

imagens. 

Figura 27 - Esquema representativo das etapas de Tratamento de Imagem do Software 
ImageJ. 



Figura 28 - austenita p . 
Amostras do Grupo I. 

Figura 29 

. Observa-

 

 

 

Figura 29   
 



Pa e, 

sendo elas do Grupo II ( ver item 2.4

2.4). A  

Figura 30 -se que 

mes

 especialmente para a 

finos. 

 

 

(a) 

 

(b) 

Figura 30  

Amostra G850-STTPS. (b) G1350  R400 



3.3   
 

Para os corpos de prova (85 x 11 x 7,8)  preparados para a 

Gleeble 3800, obteve- (15 x 11) . Os resultados 

o ciclo t 3800 foram curvas que apresentam 

simulados para cada temperatura de pico. A Figura 31 representa a 

cu com pico a . Para esta 

, dentre eles apenas um caso apresentou 

 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 

trabalho 

realizado por Leury Pereira [27] apresentou desvio semelhante. Observa-se que apesar 

 o ciclo simulado se adequou ao ciclo programado 

 

Figura 31  Ciclo o a   



Figura 32   

A Figura 33 representa a curva do ci a 

13 CPs, dentre eles 6 casos 

apresentaram 

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

representado pela Figura 34 Figura 32. 

Figura 33  a   



Figura 34  a   

A Figura 1 mostra que 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 repr

- S) ocorre 

entre 100s 

pode apresentar pequen

avaliados p 3.7 e 3.8). 

 

Figura 35    e do tempo do ciclo (s) AC1, AC3, 
MS e MF. 



3.4 Ensaio de  a Baixa Taxa - BTD 
 

as amostras foram preservadas 

imediatamente em dessecador  analisadas no 

nesse sentido. 

ise dos  

 

eslocamento (mm) e Velocidade de Deslocamento (E-7 mm/s). A partir 

desses resultados, a D como 

Deslocamento (mm) e o comprimento inicial do CP e a T  (Mpa) 

, gravidade   

Devido  

proporcionalidade ( -se a 

curva  e deform

seguiu-se a literatura -se uma reta linear paralela  , 

 o resul

utilizado para o limite de proporcionalidade ( pl ), conforme pode ser visto na Figura 37, 

Figura 39, Figura 41 e Figura 43 identificada como a reta de cor verde. 

Para  paralela que passa 

, utilizou-se o software OriginPro 8 [47]. 

Para uma me D observa-se na Figura 36 as imagens 

2S e Figura 37 o 

o par

Figura 38 e Figura 39 Figura 40 e 

Figura 41 Figura 42 e Figura 43 

 



Figura 36  2S. CPs: 
T820_AR e T820_H2S 

Figura 37    ensaio BTD em AR e H2S. CPs: T820_AR e 
T820_H2S 



Figura 38  2S. CPs: 
T820DR_AR e T820DR_H2S 

Figura 39  e H2S. CPs: T820DR_AR e 
T820DR_H2S 



Figura 40  2S. CPs: 
T820R600_AR e T820R600_H2S 

Figura 41  e H2S. CPs: T820R600_AR 
e T820R600_H2S 



Figura 42  2S. CPs: 
T820R400_AR e T820R400_H2S 

Figura 43  for  2S. CPs: T820R400_AR 
e T820R400_H2S 



Observa-se 

em meio H2S e d ctil para o ensaio realizado ao ar. 

ensaio que foi realizado ao ar p

nuc

-

vazios inicia- -

Mic

dimples . [48] Essa ca

observada na Figura 36, Figura 38, Figura 40 e Figura 42 

realizado ao ar. A Figura 44 mostra a macrografia (imagem obtida por  

do CP que (ver  

Tabela 13) 

Temperado a . 

 

Figura 44  
CP: T820DR_AR. 

2

 ca l, ou seja, tipo de fratura que ocorre 

 se e, 

portanto, Para o caso 



de ensaio realizado em H2S o resultado do aspecto f

caracterizada por duas zonas: a primeira resultante do desenvolvimento de trincas e a 

e trincas. [48] 

A Figura 45 

 A Figura 38 apresenta imagem 

obtida por Mi -

clivagem fratura formada ocorre em uma escala muito pequena, em 

. atura 

de -

- s 

faceta  

[48]. O ensaio em meio 

alhas, p

 

Figura 45  Imagem obtida CP: 
T820DR_H2S. 

A partir da 3, 4, 5 e 6 do Item 2.6

 Tabela 13, com todos os 

es. Observa-se que para 

perado a a 



(TR400), o comp

de H2  

A avali o da Tabela 13 o dos valores de 

ductilidade do material. Os valores mais baixos normalmente indicam o aume

ados 

Temperado e Revenido a  

 

Tabela 13 - Resultados de  

 

A Figura 46 apresenta os resultados 

-  do tratamento 

a em 

eu 

revenimento a 

faixa de tempe a esperar 

a 

duplo revenido, observa-se 



s de fases d  

Figura 46   

Figura 47, que representa o ensaio realizado em H2S, todas as 

revenido a ortamento que 

acompanha o resultado obtido durante o ensaio ao ar. 

 

Figura 47  2  



3.5 Dureza 

O Ensaio de Dureza foi realizado nos Grupos I e II citados no item 2.4 deste 

trabalho. A Tabela 14 

medidos nos materiais do Grupo I ( ver item 2.4

e revenido e para o Grupo II ( ver item 2.4),  que sofreram 

atamento 

 

 

Tabela 14 - Resultado ensaio de dureza HV10 

A Figura 48 s encontrados de dureza 

-se a ia da temperatura 

maiores  maiores temperaturas era 

apre

imos. , encontra-se valores inferiores ao 

 250HV. 



 T820
 T1000
 T1150

Figura 48 -  

ndi de tratamento 

 e pode ser visto na Figura 

49. Observa-

Revenido. O grupo de amostras para 

 

a -

as condi

-se o 

a friamento ao forno. 



Figura 49 - m resultado de dureza rmico simulado 
na Gleeble. 

3.6 Ensaios Charpy 

Para avaliar os resultados do ensaio Charpy dos com as 

da 

amostra. A Figura 50 apresenta o g  e a Figura 51  referente 

ao Grupo II (ver item 2.4).Observa-se a da quando 

a 

Para o r

observa-se uma significativa queda na energia de impacto

de temp a temperatura de 

cas do material. 



Figura 50 - , para o 
Grupo I. 

Figura 51 -  de Imp , para o 
Grupo II. 

3.7 
vibrante (MAV) 

Os ensaios  

mento rmico. Esse ensaio foi realizado 

2.4), 



Grupo II (ver item 2.4) e amostras que passaram pelo ensaio de BTD (ver item 2.6).  

Para o Grupo I, sofreram tratamentos 

seja, nesta condi austenita. A partir desta 

 o valo  7emu/g, conforme pode 

ser visto na Figura 52 

gerad

Tabela 15. O valor de  

 oriunda do ajuste linear entre os pontos de 90% a 100% 

que cruza o eixo H=0, conforme explicado no item 2.9. 

Figura 52  rrespondente a 
a  



Tabela 15 -  

A partir dos resultados apresentados na  Tabela 15 e  apresentada no 

Item 2.9, a Tabela 16 apresenta a porcentagem de austenita 

 

 

Tabela 16 - 
Grupo I. 

   
 

Observa-se que a amostra somente temperada  e temperada  

ou maior porcentagem de austenita, com porcentagem de 

12% e 10% respectivamente. Pelo fato do revenido a 

c1 Item 3), essa austenita pode ser 

interpretada como Austenita Reversa (

c1 a) ou 

austenita reversa e mais austenita retida 

ita durante o resfriamento).  

consequentemente maior porcentagem de austenita retida foi a amostra somente 

as c a 



retida/reversa  

A Figura 53 

enido  dos 

resultados apresentados na Tabela 15. 

Figura 53  
temperatura de revenimento para o Grupo I. 

 

Para o Grupo II, das 

 R400, ou seja, nesta 

austenita retida. A partir desta 

 204,393emu/g, conforme pode 

ser visto na Figura 54 

gerado para todas am

Tabela 17. 



Figura 54  

 

Tabela 17 - para cada amostra do Grupo II. 

A partir dos resultados apresentados na  Tabela 17 e 7 apresentada no 

Item 2.9 apresentada no Item 2.9, a Tabela 18 apresenta a porcentagem de austenita 

presente  



 

Tabela 18 - Porcentagem de Austenita 
Grupo II. 

Observa- a 1

revenido a 

-se maior porcentagem de 

austenita retida / reversa

a 

- a e a 

a 

aust independentemente  formado. 

A Figura 55 

Revenido eeble para 

Tabela 17. 

 

Figura 55  Revenido 



temperatura d  

 

Para o grupo de amostras que sofreram ensaio de BTD, 

conforme pode ser visto na Figura 56. O 

T820_H2S, R  02. 

 217,850emu/g. O Tabela 

19. 

 

Figura 56   

Tabela 19 -  

 

A partir dos resultados apresentados na  Tabela 19 e  7 apresentada 

no Item 2.9, a Tabela 20 apresenta a porcentagem de austenita 

 

Regi o 02 

Regi o 01 



Tabela 20 - Porcentagem de Austenita que sofreu 
 

Observa-se que para a c

-se maior porcentagem de austenita retida/reversa 01, 

 

Associando os resultados do ensaio BTD com a porcentagem de austenita, as 

a

 

apresentou porcentagem de austenita muito superior (17%). Esse resultado reflete o 

tura. Estudo realizado por Y.H.KIM [49] 

nta que a austenita transformada (reversa) 

como uma fonte de  

ripas de martensita. 

 

3.8  9% Ni 

Primeiramente, observa-se na  na 

Figura 57 

martensita revenid -

. A bainita pode ser identificada em 

m

mais escuros 

 

de precipitados (comumente alinhados).  



Na Figura 57 

amarelo

detector de el

 

 

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

A Figura 58 

ataque com cido P + Cromato de P  (ver item 2.10)

t

interior com ripas de martensita.  



Figura 58 - 

amostra T820 do Grupo I. 

Para complementar o resultado d alizada para essa amostra, foi 

realizado EBSD, 

crist -

 A Figura 59 (a  c) mostra os mapas obtidos por 

Figura 59  

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) 

e

e o EBSD identificou contorno das ripas de martenista e 

 



 

 
          (b)  

Figura 59 - 

 Amostra: T820 

 
Para -R400) 

do Grupo I, Figura 60, que apresenta a amostra atacada com 

ato alongado ou 

aglomerado, conforme sinalizado pela seta amarela na Figura 60.  

 

Figura 60 - Microestrutura obtida em MEV, ataque Nital 2%, amosta T820-R400 do Grupo I. 

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

, o que justifica 



Observa-

maior dificuldade em i ra, surgindo a 

material. 

similar e

apresentou resultado de 99,7% de martensita e 0,3% de austenita, paralelamente, para 

essa amostra foi calculado 5

3.7). Os valores encontrados podem ser relacionados

 

                 
Figura 61 - 

 Amostra: T820-R400 

T820-R600 e ataque Nital 2%, observa-

martensita. Aliado ao resultado de 8% de austenita retira/reversa encontrado no Item 

3.7, a Figura 62 

da Austenita Reversa/Retida em matriz de martensita 

revenida. 



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

(1,64%), 

9% de austenita reversa, ou seja, o resultado com maior porcentagem entre os tipos de 

rmico realizados (T820, T820-R400 e T820-R600). O mapa da Figura 63 

 

Figura 63 

s T820 e T820-R400 (Figura 59 e Figura 61, respectivamente) visto que, a 

 de 

fases fragilizante  



                 

Figura 63 - e 
f (c) 

-R600. 

T820R400 e T820R600 foram analisadas em EBSD 

, para 

quantificar a porcentagem de cementita presente na amostra. A Figura 64 apresenta os 

mapas para as 3 

cementita encontrada de 1,86%, 2,39% e 1,21% respectivamente. Observa-se maior 

 

 

ent  as fases antes de 

as mesmas no mapa. Ou seja, 

pode ocorrer de selecionar uma fase que tenh

s

e ter conhecimen  



 
 
Figura 64 - FEG

Martensita: Azul; Austenita:Laranja; Cementita: Amarelo. 

Em busca do resultado de presen

realizada -R400 foi 

Figura 65 mostra 

carbono. 



 
Figura 65 - 

Amostra: T1000-R400. 

 de Carbono e 

pode ser visto na Figura 66. 



Figura 66  -
 

a a -se na Figura 67 o pico de carbono muito maior 

4,040% em peso de Carbono.  

 



 

 

Figura 67  -  

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

o, 



Figura 69. Diante 

cementita ou carbeto, que precipitados 

do material quando revenido a  

 
Figura 68  

.



Figura 69  
Amostra: T1000-R400. 

Para o Grupo II as amostras foram atacadas com Nital 2% e as microestruturas 

 podem ser observadas na Figura 70. 

Observa- entre as ripas de martensita 

0-

austenita (ver item 3.7).  

(G850-STTPS e G860-R600) observa-

a 

 

 
Figura 70  Micro

 



4- CO  

1- 

amostra, o primeiro ensaio realizado foi o de dilatometria. Os resultados 

 

2- 

realiz

sas amostras o  

quanto as amostras que tiveram t

valor de energia de impacto. O resultado de dureza apresentou melhoria quando 

no com tratamen  

3- 

ante durante o ciclo 

de aquecimento e resfriamento passa pela linha do diagrama TTT referente a 

microestrutura austenita + ferrita + carbetos, podendo apresentar essas fases 

apresentou 12% em volume de austenita retida, ou seja, austenita que ficou 

retida durante o resfriamento da amostra. As amostras que sofreram revenido a 

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 

er associada a 

242 e 228 HV e a amostra que sofreu duplo revenido o maior valor de energia 

de impacto.  

4- 

caracter rminada de frag 9% Ni quando ensaiado 



em meio de H2S e ductilidade quando ensaiado ao Ar. Os resultados de maior 

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 

resultado pode ser relacionado com o efeito de boa parte dessa austenita 

9% Ni. Uma porcentagem de 10% de austenita reversa 

 

5- 

tamanho de do e relacionando com a porcentagem de 

nado com a melhoria nas 

propriedad  

6-  

etos ou de austenita nos 

e 

revenido a 40

em precip 4,030% em peso de C na 

apresentou maior porcentagem de cementita para a amostra T820R400 e pouca 

austenita, ass

 

martensita. 

 



5-   

 
1  de prova para ensaio de 

 

a

 

revenido para o material 9% Ni. 

 

2  2S para 

Gleeble. 

 

3  Avaliar a porcentagem de austenida r

2S. 

 

6- 
PUBLICADOS 

 

  congresso internacional  MDA 2018 (2nd International 

previous austenite grain size 9% Ni low carbon steel and its effect on impact 

toughness at - :  Paper aceito, a ser publicado. 

 

 ICEFA VIII (Eighth International Conference on 

Engineering Failure Analysis). Tema: Temper embrittlement of low carbon 9% Ni 

low carbon steel. Pu  Engineering Failure Analysis, Volume 96, February 

2019, pages 538-543. 

 

https://www.artbiobrasil.org/mac3 - rgranular  Lig

 



 

7-  
 





 
 


