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RESUMO

A exploracdo da maioria das reservas de petroleo, atualmente, é submarina, dita offshore,
e devido a crescente profundidade das mesmas, € necessario que a perfuracéo de pogos e
o transporte do petroleo e gas seja feito de forma, a minimizar o risco de acidentes. Dessa
forma, buscando-se atender as exigéncias dos acos empregados nas industrias
petroliferas, podem ser empregadas rotas ndo tradicionais de tratamentos térmicos. Neste
trabalho, foram estudados trés acos que atendem a Norma APl 5L (2013) ou API 5CT
(2011). Foram empregados tratamentos térmicos, denominados témpera e
particionamento (Q&P). Os efeitos destes na microestrutura foram avaliados e
relacionados as alterac@es nas propriedades mecanicas dos acos analisados. As amostras
foram analisadas por microscopia oOptica e microscopia eletrénica de varredura (MEV), a
fim de identificar as fases e constituintes. As propriedades mecéanicas foram avaliadas
empregando-se ensaios de tracdo, microdureza Vickers e impacto Charpy. Além disso,
submeteram-se esses materiais, a procedimento de soldagem pelo processo GTAW (TIG),
apos o referido tratamento térmico. Os resultados foram entdo, comparados aos obtidos
quando se emprega o tratamento térmico de témpera e revenimento (Q&T) nos mesmos
acos. Pode-se perceber a presenca de austenita retida na microestrutura final do material,
apos estes tratamentos térmicos, que concede aumento de dureza ao material, sem

comprometer a ductilidade.

Palavras-chave: APl 5L; API 5CT,; témpera e particionamento; microestrutura e
propriedades mecanicas; Soldagem.



ABSTRACT

The recent explorations of oil and gas are manly underwater, offshore, and due to the
increase of the depth, is necessary that the drilling and the transport of these products are
made to prevent accidents. The demands of the oil industries in regard of steels, is
increasing to guarantee the safety even in extreme conditions, besides the reduction of the
costs of these companies. Three types of seamless steels were analyzed in this project.
Two of them follow the Norm API 5L and one, API15CT. It was used a non-tradition rout
of thermic treatments called quenching and partitioning (Q&P). It consists of a rapid
cooling from the austenitized temperature, however, avoiding the martensitic
transformation in all the material. Then, they are reheated to temperatures such as 400°C;
450°C; 500°C e 600°C. The samples were kept in these temperatures, so the partitioning
could happen, and were quickly cooled to room temperature. The effects of the quenching
and partitioning treatment in the microstrucute will be evaluated regarding the influences
into the mechanical properties of these steels. The objectives of this treatment are to
obtain retained austenite, which grants hardness without affecting the ductility of the
material. The samples were analyzed to identify the microstructure, using optic
microscopy and scanning electron microscopy (S.E.M.). The mechanical properties were
studied using tensile tests, Vickers microhardness e Charpy impact. Furthermore, the
samples were submitted to GTAW welding procedure, after this thermic treatment. The
results were compared with the quenching and tempering treatment (Q&T) in the same

steels.

Key-words: Seamless tubes; API 5L steels; APl 5CT steels; thermic treatments;

guenching and partitioning; microstructure and mechanical properties; GTAW welding.
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1 INTRODUCAO

Os acos API, considerados ARBL (alta resisténcia mecanica e baixa liga), séo
empregados na extracdo e transporte de 6leo e gas, e surgiram como uma demanda da
industria de dleo quanto a diminuicdo de seus gastos. Tal efeito é obtido ja que, com a
melhoria dos materiais empregados, foi possivel reduzir a espessura da parede dos tubos,
e consequentemente, 0 peso dos mesmos, sem alterar as pressdes de trabalho a que o
material suporta e assim, 0s custos com relacdo a transporte se tornaram menores
(BALLESTEROQOS, 2009; ARAUJO, 2013).

Entre 1973 e 1985 ocorreu uma profunda crise do petroleo, que levou a exploracdo de
reservas existentes em locais muito frios como a Sibéria e 0 Alasca. Dessa maneira,
aumentaram-se 0s requisitos dos materiais a serem empregados, visto o clima severo.
Atualmente, estuda-se cada vez mais o deslocamento da exploracéo de petréleo pelo mar
(exploracdo offshore), aumentando novamente as exigéncias quanto a qualidade dos
tubos, devido a profundidade em que as reservas se encontram. Portanto, é preciso
garantir um aco com caracteristicas como, alta tenacidade, alta resisténcia mecanica,
aliadas a boa soldabilidade, baixo nivel de inclusbes e boa qualidade superficial
(ISHIKAWA et al., 1998; ORDONEZ, 2004).

Os tubos APl empregados para este proposito podem ser sem costura, seamless, ou com
costura, welded. Para fins deste trabalho, foram estudados os tubos sem costura (as barras
sdo laminadas e trefiladas até alcangarem sua forma final, sendo que ndo se utiliza
nenhum processo de unido) (ARAUJO, 2013). Ao final de sua fabricacdo, emprega-se
tratamento térmico de normalizacdo, a fim de aliviar as tens6es provenientes do processo,
e, em seguida, realiza-se o tratamento térmico de témpera e revenimento (Q&T), sendo
que a microestrutura final € composta por martensita revenida (a’r). O emprego deste
tratamento térmico permite a obtencdo de um material que possui elevada resisténcia
mecanica e ductilidade (COLPAERT, 2008; SILVA e MEI, 2010).

No Brasil, 80% das reservas petroliferas encontram-se na regido do pré-sal, que se trata
de uma camada de rochas porosas, localizada entre 5.000m e 6.000m abaixo do leito
submarino, aproximadamente 400km da costa litoranea. Recebe este nome, ja que se

encontra depois da camada de sal que a recobre. Um dos maiores desafios enfrentados na
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sua exploracdo, trata-se da presenca de contaminantes, como o gas carbdnico (CO2) e 0
gés sulfidrico (H2S). A presenca deste ultimo, pode ocorrer de forma natural, ou ser

devido a acdo de bactérias “Desulfovibrio Desulfuricans” que promove a redugdo dos

fons sulfato (SO4%), sendo que essas, encontram-se naturalmente, em aguas marinhas e

podem ser introduzidas nos pocos (IOST, 2015).

Este gas (H.S), também chamado de sour gas, é extremamente maléfico aos agos,
podendo ocasionar o tricamento dos mesmos, caso presente no fluido, em pressoes
parciais superiores a 0,3kPa, ainda que em curtos periodos de exposicdo, dependendo das
caracteristicas do meio, como pH e temperatura. Este tipo de degradacao é denominado
de fragilizagdo pelo hidrogénio, sendo comum em tanques de armazenamento e
tubulacbes de aco (como gasodutos e oleodutos). O processo corrosivo promovido por
este gas, pode ser devido ao contato inicial do sulfeto de hidrogénio com o aco, que leva
a formacéo de sulfeto de ferro e gas hidrogénio. O hidrogénio se dissocia e se difunde
para o interior do ago, acumulando-se em falhas ja existentes, como trincas ou poros.
Esses atomos, entdo, se recombinam formando gas hidrogénio no interior da falha, e,
como consequéncia, surgem elevadas pressdes, no interior das mesmas. A pressao que
esse gas exerce, pode ser o suficiente para causar a ruptura do aco, podendo levar ao
rompimento de tubulagGes ou equipamentos, gerando graves impactos ambientais,
econdmicos e sociais. Dessa forma € necessario, cada vez mais, buscar a fabricacdo de
materiais que sejam capazes de suportar esses fendmenos e ainda levar a uma reducédo do
custo produtivo dos mesmos (HINCAPIE-LADINO e FALLEIROS, 2015; PAULA,
2017).

Neste sentido, buscando-se uma melhoria continua dos produtos existentes, ou ainda o
desenvolvimento de novos produtos, desde que apresentem custos que viabilizem sua
producdo, pode-se empregar procedimentos ndo convencionais, contanto que seja
possivel compreender como as propriedades mecénicas sdo afetadas. Assim,
empregou- se um novo tratamento térmico, denominado tratamento térmico de témpera e
particionamento (Q&P) que vem sendo cada vez mais empregado no setor metalurgico,
ja que permite uma boa combinacdo entre resisténcia mecanica e ductilidade, aléem de
permitir a fabricacdo de pecas com geometrias mais complexas, empregando menos

etapas durante seu processo de manufatura.
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A microestrutura obtida ap6s o tratamento térmico de Q&P, € constituida por uma matriz
martensitica com consideravel teor de austenita retida. Essa Ultima é considerada benéfica
em acgos TRIP, por exemplo, uma vez que pode aumentar a quantidade de energia
absorvida pelo material, evitando que o mesmo frature, aléem de aumentar sua ductilidade.
Dessa forma, é possivel a confeccdo de tubos de aco com paredes mais finas, o0 que
significa uma reducgdo dos custos quanto ao transporte destes, até o local de extracdo de
petroleo, devido ao menor consumo de combustiveis, sem, entretanto, comprometer o0s
critérios de seguranca a serem seguidos. Os parametros do tratamento térmico de Q&P
devem ser bem estabelecidos a fim de evitar a formacao de microestruturas indesejaveis
e de tal forma que os teores de austenita retida possibilitem a obtencéo da melhor relacéo,

entre a microestrutura e as propriedades mecanicas.

Neste trabalho, foram empregados os tratamentos térmicos de témpera e particionamento
(rota ndo tradicional de tratamentos). Para isto, foi realizado tratamento térmico de
témpera em sal fundido seguido de tratamento térmico de particionamento. Diferentes
temperaturas de particionamento foram analisadas quanto a seus efeitos na microestrutura
e propriedades, como microdureza, resisténcia a tracdo e resisténcia ao impacto. Foi

avaliado, também, o comportamento deste material, apds procedimento de soldagem.
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2 OBJETIVOS

Neste capitulo serdo apresentados os objetivos, geral e especificos, propostos que foram
desenvolvidos nessa dissertacdo de mestrado.

2.1 Objetivo Geral

Buscou-se avaliar a microestrutura e propriedades mecanicas de trés agos com aplicacoes
na industria petrolifera. Dois desses atendem a Norma API 5L (2013), “Specification for
Line Pipe Steel”, enquanto o terceiro segue a Norma API 5CT (2011), “Specification for
Casing e Tubing”. Estes foram submetidos aos tratamentos térmicos de témpera e
revenimento (Q&T) e témpera e particionamento (Q&P) e analisados quanto a suas
propriedades mecanicas e microestruturas obtidas. Empregou-se, entdo, procedimento de
soldagem GTAW (TIG), a fim de avaliar a viabilidade dos tratamentos Q&P em

procedimentos pré soldagem.

2.2 Objetivos Especificos

e Preparacdo da infraestrutura para os tratamentos térmicos de témpera e
particionamento, a partir da construcdo de uma cuba de aco, que permita a
realizacdo da témpera inicial em sal fundido de nitrato de sodio (NaNOs3);

e Realizar os tratamentos térmicos de témpera e particionamento nas amostras dos
trés acos, que possuem diferentes teores de carbono/elementos de liga, a fim de,
através de comparacdo com os resultados obtidos nos tratamentos térmicos de
témpera e revenimento, determinar os efeitos dos tratamentos Q&P nos materiais
estudados;

e Caracterizar as microestruturas, usando microscopia optica (MO) e eletrdnica de
varredura (MEV), empregando-se dois reagentes (Nital 2% e LePera), a fim de
revelar as diferentes fases formadas, para as amostras tratadas por témpera e
particionamento;

e Realizar ensaios mecanicos de microdureza, tracdo e impacto Charpy nos corpos
de prova ensaiados, a fim de determinar como as diferentes microestruturas
formadas afetam as propriedades mecanicas dos materiais.

e Realizar procedimento de soldagem GTAW (TIG) em um dos acos, a fim de se

determinar os efeitos dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento no
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material apds a soldagem, por meio de comparacdo com amostras tratadas via
témpera e revenimento;

Empregar microscopia eletrénica de varredura, nos corpos de prova (CPs)
submetidos a ensaio de tracdo e impacto Charpy, a fim de se analisar as

microfractografias.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A seguir sera apresentada uma revisdo bibliogréfica sobre o tema que ir4 fundamentar a
base cientifica do estudo. Serdo abordados os tratamentos térmicos tradicionais,
empregados na producéo de acos para tubos, bem como a témpera e particionamento que

surgem como uma rota nédo tradicional de tratamentos térmicos.

3.1 Agos de Alta Resisténcia Mecénica e Baixa Liga (ARBL)

Devido a maior demanda em relacdo ao uso de combustiveis, busca-se otimizar o
transporte de dleo e gas. Desse modo, com a descoberta do pré-sal e de outras reservas
marinhas, ampliou-se a exploragdo em regides offshore que é feita em aguas profundas.
Assim, a industria de 6leo aumentou as exigéncias quanto ao desempenho dos tubos
utilizados em seus empreendimentos. Ao se comparar 0S possiveis meios de transporte,
verifica-se que a utilizacdo de tubos é altamente vidvel, uma vez que alia seguranca a
baixo custo (BATALHA, 2015).

Os acos microligados ou de alta resisténcia mecanica e baixa liga, referem-se a acos com
baixos teores de carbono (0,06% a 0,25%), manganés até 1,9%, com pequenas
quantidades de aluminio (Al), vanadio (V), titanio (Ti), niébio (Nb), molibdénio (Mo),
niquel (Ni), cobre (Cu), nitrogénio (N) ou cromo (Cr), menores que 0,1% e sem
ultrapassar um total de 8% em massa da composicdo (ORDONEZ, 2004; MODENESI
2012).

O instituto “American Petroleum Institute” — API categoriza os a¢os estruturais de acordo
com sua aplicagdo e resisténcia mecénica. A Norma API 5L “Specification for Line Pipe
Steel” fornece padrdes para tubos quanto ao transporte adequado de dgua, gés e 6leo. O
grau do tubo é determinado pelo limite de escoamento em libras por polegada quadrada
(psi) podendo ser classificado como grau A, B e X (API 5L, 2013; BALLESTEROS,
2009). No entanto, a Norma API 5CT “Specification for Casing e Tubing” padroniza
tubos de revestimento de pocos para conducdo de petroleo e gas de alta pressdo,
constituindo a chamada coluna de revestimento de pocos. Existem trés niveis de
especificagdo PSL-1, PSL-2 e PSL-3 (API 5CT, 2011; SOARES, 2015).
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3.2 Tratamentos Térmicos de Témpera e Revenimento (Q&T)

Os tratamentos de témpera e revenimento — do inglés quenching and tempering - (Q&T)
sdo largamente empregados na confeccao de tubos sem costura, visto que permitem uma
combinacdo de elevada resisténcia mecanica com boa ductilidade. O tratamento térmico
de témpera (Q) consiste em aquecer o material até a temperatura de austenitizacéo e, em
seguida, promover seu resfriamento rapido. A microestrutura obtida, entdo, depende da
taxa de resfriamento do meio. Caso seja realizado com elevadas taxas de resfriamento,
obtém-se a martensita, o’ (ferrita - F - supersaturada em carbono). Do contréario sao
formados produtos de transformagdo com durezas menores, como a bainita (B) ou ferrita,
além de ser esperado, na microestrutura final do material, austenita retida (¥r). Assim, 0
meio empregado em témpera é determinante da estrutura formada, sendo que a mesma
pode ser realizada em salmoura, agua, 6leo, solugcbes poliméricas, sais fundidos ou ao ar,
em ordem decrescente de capacidade de extracdo de calor (CALLISTER, 2007;
COLPAERT, 2008; SILVA e MEI, 2010). A temperabilidade de um aco (que esta
associada a facilidade do mesmo em formar martensita) tem alta influéncia na quantidade
de martensita formada ap6s o tratamento térmico de témpera. Elementos de liga,
comumente adicionados, retardam as transformacbes de decomposicdo da austenita,
aumentando a temperabilidade (COLPAERT, 2008).

A transformacao martensitica, ocorre por cisalhamento da estrutura da austenita. Muitos
atomos movem-se cooperativamente e praticamente simultaneamente para completar a
transformacéo, mecanismo este muito diferente da movimentacdo atomo a atomo, através
das interfaces, em transformacdes envolvendo difusdo. Uma vez que se trata de um
processo adifusional, a martensita tem exatamente a mesma composicdo quimica que
pode ser observada na austenita, previamente ao resfriamento rapido. Devido a este
resfriamento do material, e uma vez que a difusdo € impedida, os &tomos de carbono nao
sofrem particionamento entre a cementita (FesC) e a ferrita, permanecendo aprisionado
nos sitios octaédricos da estrutura cubica de corpo centrado (CCC). A solubilidade em
carbono da estrutura CCC é muito excedida quando a martensita se forma e portanto, essa
assume a estrutura tetragonal de corpo centrado (TCC). Quanto maior a concentragéo de
carbono na martensita, mais sitios intersticiais sdo ocupados, aumentando a
tetragonalidade. Com a formacédo da estrutura TCC, sdo geradas distor¢cdes na rede

cristalina e, consequentemente, surgem gradientes de tensGes na peca. Além disso, a
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segregacdo de impurezas nos contornos de grdo da austenita contribuem para a
fragilizacdo da martensita, que, geralemente, apresenta baixa ductilidade e tenacidade
(KRAUSS, 2005; BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006; CALLISTER, 2007).

Pecas que sofreram témpera, ao serem observadas no MO, identifica-se facilmente a
regido martensitica pelo seu aspecto. Os grdos de austenita transformam-se em lamelas
ou ripas de martensita (BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006). Na Figura 3.1
(a)observa-se a representacdo esquematica do tratamento térmico de témpera; (b)
micrografia de um aco (0,2C, % em massa) que sofreu este tratamento, sendo realizado
ataque quimico empregando-se Nital 2%, sendo que pode-se observar ripas de martensita

em sua microestrutura, onde:F: ferrita; B: bainita; P: perlita; a’: martensita.

s 1:‘6?;.;;."}-.' 1z .l:‘

: Xorv L (2
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I AT
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—
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Figura 3.1 — (a) Representacdo esquematica de uma curva TRC de tratamento térmico de témpera (Q) em
agua; (b) Micrografia de um aco (0,2C, % em massa) submetido ao tratamento térmico Q, onde: F: ferrita;
B: bainita; P: perlita; a’: martensita (Adaptado de COLPAERT, 2008).

Os valores de resisténcia mecanica observada nos materiais ap0s este tratamento, podem
ser devido a alguns fatores como: distor¢cdo dos parametros de rede, causado pelo
aprisionamento de atomos de carbono nos sitios octaédricos da martensita; segregacédo de
atomos de impurezas nos contornos de gréo da austenita; formacao de carbonetos durante
a témpera; tensdes residuais geradas durante a témpera. Dessa forma, o revenimento trata-
se do tratamento térmico que busca uma reducdo na fragilidade da martensita formada
(KRAUSS, 2005).

A fim de melhorar as propriedades da martensita, visto que pegas deixadas na condicéo

temperada podem sofrer trincamento, que inviabiliza seu emprego direto, deve-se realizar
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0 revenimento, que consiste em aquecer o material a uma temperatura inferior a de
austenitizacdo (normalmente entre 500 e 700°C) e manté-lo neste patamar por tempo
suficiente para gerar alteragbes microestruturais (perda parcial da tetragonalidade) que
permitam aliviar as tensdes oriundas da témpera, obtendo valores adequados de
propriedades mecanicas (COLPAERT, 2008). A temperatura que deve ser empregada
neste tratamento térmico depende da combinagdo entre dureza e resisténcia mecanica
requeridas em servico, de acordo com a aplicacéo do material (KRAUSS, 2005). A Figura
3.2 esquematiza as etapas dos tratamentos térmicos de témpera e revenimento, onde: M
trata-se da temperatura de inicio da transformacdo martensitica e Mt diz respeito a

temperatura de fim da transformacéo martensitica.

:

Temperatura (°C)

Revenimento
Témpera
M; \
S r
»
tempo

Figura 3.2 - Representacdo esquematica dos tratamentos de témpera e revenimento. M; e M¢ sdo a
temperatura de inicio e fim da transformacdo martensitica, respectivamente (Adaptado de SILVA e MEI,
2010).

Como trata-se de um constituinte metaestavel, ao se promover o seu aquecimento, energia
é cedida para que ocorra difusdo do carbono, que saira da supersaturacdo e precipitara
como carbonetos, na forma de cementita fina e uniformemente dispersa numa matriz
“ferritica”. A dureza e a resisténcia mecanica da martensita revenida (o’r), S0 menores
que na martensita formada no processo de témpera. Entretanto, observa-se um aumento
na ductilidade e tenacidade do material. Os aumentos na resisténcia mecéanica e dureza,
podem ser devido ao surgimento de uma nova fase (cementita), que aumenta o nimero
de contornos de grdo por unidade de volume; a cementita reforca a matriz de ferrita ao

longo de contornos e esses também atuam como barreiras ao movimento de discordancias
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durante a deformacédo plastica. A tenacidade e ductilidade da ferrita, aumentam as
mesmas propriedades para a martensita revenida. A cementita, quando tem seu tamanho
de gréo aumentado, diminui a area de contornos, o que resulta em um material mais macio
(KRAUSS, 2005; BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006; SILVA e MEI, 2010).

A Figura 3.3 sumariza uma das aplicacbes do tratamento térmico de témpera e
revenimento (Q&T). Trata-se da representacdo esquematica do diagrama tensdo X
deformacdo. Como temperado, curva 2, o aco tem alto limite de escoamento, mas baixa
ductilidade. Além disso, possui baixa tenacidade visto que a area abaixo da curva de
tensdo x deformacdo é pequena. Ao se analisar a curva 3, referente ao tratamento térmico
de témpera e revenimento, pode-se perceber um considerdvel aumento na ductilidade e
tenacidade quando comparados a condicao anterior. Além disso, ainda nessa condicdo,
apresenta um maior limite de resisténcia, com relacdo ao material normalizado, curva 1

(TOTTEN, 2006).

1. Normalizado
2. Temperado
3. Temperado e Revenido

Tensio (a) Nmm2

Deformacéo (g

Figura 3.3 — Representacdo esquematica de um diagrama tensdo x deformacédo de um aco que foi

submetido aos tratamentos térmicos: Curva 1 — Normalizacdo; Curva 2 — Témpera; Curva 3 — Témpera e

revenimento (Adaptado de TOTTEN, 2006).

3.3 Témpera e Particionamento (Q&P)

Os tratamentos térmicos de témpera e particionamento — do inglés quenching and
partitioning - (Q&P) foram originalmente proposto por Speer et al. (2003b), durante o
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desenvolvimento da terceira geracdo de acos ARBL, como uma nova abordagem para
produzir agos, com microestruturas que consistem em fases formadas em situacdes de
ndo-equilibrio, como martensita ou bainita combinadas com frages de austenita retida
(¥r). Buscam-se valores altos de tenacidade e ductilidade, aliados a alta resisténcia
mecanica, proxima a do material temperado e revenido (SPEER et al., 2004a; SPEER et
al., 2005; SANTOFIMIA et al., 2011).

No tratamento de témpera convencional pode-se desconsiderar a particdo (processo de
difusdo) de carbono da martensita para a austenita, visto que a temperatura de témpera é
baixa (ndo ocorre difuséo substancial de carbono) e a supersaturagdo de carbono na
martensita é eliminada por diferentes mecanismos, como por exemplo, a precipitacdo de
carbonetos durante o revenimento (SPEER et al., 2005). O particionamento entre a ferrita
e a austenita, durante a difusdo em altas temperaturas ja € bem entendido, sendo que as
reacOes que se verificam sdo conhecidas como transformacdes reconstrutivas, uma vez
que o movimento difusional de curto alcance de atomos de ferro (e elementos
substitucionais) ocorre juntamente com alteracGes na estrutura cristalina entre CCC e
estrutura cubica de face centrada (CFC). J& o particionamento de carbono entre a
martensita supersaturada e a austenita retida ainda necessita de investigagdes (SPEER et
al., 2003a; EDMONDS et al., 2006). Durante este procedimento, o carbono que se
encontra supersaturado na martensita devido a témpera, se difunde para a austenita ndo
transformada, uma vez que essa apresenta uma maior solubilidade com relacdo ao
carbono, quando comparada a martensita (BHADESHIA, 2001; GALLAGHER et al.,
2002; SPEER et al., 2004a; SPEER et al., 2005).

Segundo os estudos de Speer et al. (2004a), Speer et al. (2005), Edmonds et al. (2006),
Santofimia et al. (2008), Qu (2013), HajyAkbary et al. (2014a), Aradjo (2016) e Seo et
al. (2016), os tratamentos térmicos de Q&P podem ser divididos em trés etapas:

1. O aco austenitizado (na temperatura de austenitizagdo, Ta), ou parcialmente
austenitizado, cujo teor de carbono da austenita, C,, é igual ao teor de carbono
inicial da liga, Ci, é inicialmente temperado a uma temperatura de témpera (Tq)
entre as temperaturas M; (temperatura de inicio de formacdo da martensita) e Mt
(temperatura de final de formacdo da martensita), e a microestrutura €
parcialmente transformada em martensita primaria (a’p). Ao final dessa fase, 0s

teores de carbono, Ci, C, e Cyp (teor de carbono na martensita primaria) séo iguais.
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2. Em seguida, o material € mantido num patamar isotérmico (temperatura de
particionamento - Tp), por um certo tempo. A temperatura pode ser igual a To, ou
mais alta, sendo necessario um reaquecimento do material no segundo caso
(particionamento em uma etapa ou em duas etapas, respectivamente). Durante este
estagio do particionamento, o carbono se difunde da martensita primaria para a
austenita ndo transformada. Como resultado, a martensita se torna empobrecida
em carbono, e a austenita enriquecida permanece metaestavel a temperatura
ambiente. Neste momento, o teor de carbono em C, torna-se maior que Ci e Cqp.

3. Num terceiro momento, promove-se um resfriamento final do material (témpera
final). Caso o particionamento de carbono para a austenita ndo seja suficiente para
promover sua estabilizagdo, essa se transformara em martensita secundaria (a’s).
Entretanto, essa martensita sera diferente da formada anteriormente, uma vez que
é esperado que apresente maior teor de carbono. A Figura 3.4 representa um
grafico esquematico do processo Q&P, bem como a evolucgdo da microestrutura
em cada etapa do tratamento.

Temperatura

Figura 3.4 - Esquema do ciclo de tratamento térmico do processo de témpera e particionamento (Q&P):
austenitizagdo do material, ttmpera inicial, particionamento, tempera final. Onde: ¥r - austenita retida, Ta

— temperatura de austenitizagdo, Tq - temperatura de tempera, Tr - temperatura de particionamento, C; -
teor de carbono da austenita, C; - teor de carbono inicial da liga, Cop — teor de carbono na martensita

priméria (Adaptado de EDMONDS et al., 2006).

Em seu estudo Bigg et al. (2011) propuseram que a particdo do carbono ocorre em trés
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etapas. Inicialmente, tém-se a particdo no interior do grdo, em defeitos e discordancias.
Em seguida, a difusdo ocorre através dos contornos de grdo adjacentes de austenita. Por
ultimo, formam-se carbonetos, que concedem estabilidade termodindmica ao processo.
Entretanto, para os tratamentos térmicos de Q&P, deve-se ressaltar que algumas reacdes,
como as de decomposicao da austenita em bainita e de formacéo de carbonetos (mesmo
que essa, tradicionalmente seja importante para diminuir a fragilidade de acos tratados
por Q&T), devem ser inibidas a fim de impedir a competicdo pelo carbono, ja que os
tratamentos objetivam disponibilizar a maior quantidade possivel deste, para enriquecer
a austenita. Pode-se utilizar o silicio, e até mesmo o aluminio ou fésforo, a fim de se
impedir a formacéo de cementita. O silicio atua de forma a inibir a transicéo de carbonetos
€ e 1 para a cementita, suprimindo sua formacao, dessa forma, comporta-se como uma
barreira cinética, a formacéo de carbonetos. Contudo, seu emprego deve ser feito com
ressalvas, pois além de ser um elemento fragilizante quando na composicao dos acos, se
o material for solicitado em altas temperaturas, sera formada a faialita (Fe>SiOs), sendo
essa de dificil remocéo antes da laminacao a quente, gerando um problema no acabamento
superficial. O aluminio atua de maneira menos eficaz, mas ainda assim impede a
formacdo da cementita, enquanto que o fosforo tem sua acdo semelhante a do aluminio
(BHADESHIA, 2001; GALLAGHER et al., 2002; SPEER et al., 2005; BHADESHIA e
HONEYCOMBE, 2006; DE KNIF et al.,, 2014; SANTOFIMIA et al., 2014,
HAJYAKBARY et al., 2016; KIM et al., 2016).

A microestrutura final esperada consiste de austenita retida, refinada, enriquecida com
carbono, que aumenta a deformacdo plastica, a tenacidade e a dureza do material em uma
matriz martensitica pobre em carbono que fornece uma alta resisténcia mecéanica ao
mesmo. Uma vez que seja possivel impedir a precipitacdo de carbonetos, o
particionamento de carbono da martensita para a austenita pode ser realizado, mesmo em
temperaturas elevadas, sendo essa, a particularidade do processo de Q&P (SPEER et al.
2003a; SPEER et al., 2003b).

Apesar de que as reacOes de formacéo da ferrita e da bainita devem ser inibidas, essas
fases podem existir na microestrutura final apds o tratamento térmico de Q&P
(dependendo dos parametros empregados). Dessa forma, devem ser realizados
procedimentos com uso de substancias quimicas que atacam preferencialmente uma das
fases presentes, a fim de possibilitar sua identificagdo (SANTOFIMIA et al., 2008). A
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Tabela 3.1 resume possiveis ataques com reagentes quimicos, seus respectivos efeitos na
microestrutura e limitagdes, que podem ser utilizados para distinguir as fases formadas

em acos submetidos a Q&P.

Tabela 3.1 — Reagentes comumente utilizados para realizar ataques quimicos em acos multifasicos, seus

efeitos na microestrutura e algumas limitacGes (Adaptado de De et al., 2003).

Efeito dos reagentes na .
Reagentes . Limitacdes
microestrutura

Ferrita quase branca, bainita, L . .
2-5% Nital; 10% q Bainita, perlita, carbonetos e martensita

o L, martensita e perlita escuras,
Metabisulfito de sddio . aparecem escuras
austenita branca

LePera - Porg¢Oes iguais . . Austenita e martensita ndo sdo identificaveis
R Ferrita amarela/azul, bainita L. o
das solugdes: (a) 1% de ) . separadamente. Necessario tratamento térmico
o . marrom, austenita retida e .. . - A
Metabisulfito de sddio; o, adicional ou microscdpio eletrénico de varredura
. constituinte MA, brancas . e,
(b) 4% Picral para identifica-las
4% Picral; 2% Ferrita marrom, martensita e Austenita e martensita ndo sdo identificaveis
Metabisulfito de sddio austenita brancas isoladamente

Em seu trabalho, De et al. (2003) desenvolveram um novo procedimento de ataque
quimico (ataque em duas etapas. Inicialmente, solucdo de 5% picral com algumas gotas
de &cido hidrocloridrico, seguido de um segundo ataque utilizando uma solucdo de 10%
metabisulfito de sodio) sendo aqui chamado, de reagente de De. A Figura 3.5 faz um
comparativo das microestruturas obtidas pelos tratamentos de Q&T e Q&P (T, = 175°C
por 100s) utilizando reagentes de LePera e De, em um aco baixo carbono, Fe-0,19C-
1,61Mn-0,35Si-1,10Al-0,09P (% em massa), e alta resisténcia mecanica. Pode-se
perceber que as microestruturas obtidas ao final de cada processo diferem entre si,
evidenciando o efeito da particionamento. Em (a) e (b), ttm-se uma estrutura temperada
e revenida colorida pelo reagente de LePera e De, respectivamente, enquanto em (c) e (d),
uma estrutura temperada e particionada, colorida pelos mesmos reagentes,
respectivamente. Segundo Santofima et al. (2008) ao se promover um ataque com 0
reagente de LePera, a ferrita aparece com coloracdo escura enguanto que tanto a
martensita quanto a austenita permanecem claras e ndo podem ser distinguidas entre si.
Com a utilizagdo do reagente de De, € possivel identificar a matriz ferritica, em cinza,
sendo que no interior de alguns desse graos (que séo delimitados por grados mais escuros)
existem areas em cinza claro, que correspondem as areas escuras da fase ferritica,
observadas com o ataque de LePera. A austenita retida é perceptivel pela presenca de

ilhas brancas diferentes da fase ferritica, enquanto que a martensita é observada como
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gréos cinza.

Bty

>

Figura 3.5 - Microestruturas obtidas para os tratamentos térmicos de (a) e (b): Q&T, atacadas pelos
reagentes Le Pera e De, respectivamente; (c) e (d): Q&P, atacadas pelos mesmos reagentes anteriores
(SANTOFIMA et al., 2008).

Ao final do processo de Q&P considera-se que ndo houve particionamento de ferro ou
outros elementos substitucionais, visto que o tratamento ocorre em temperaturas mais
baixas, 0 que ndo seria suficiente para promover a movimentacdo dos mesmos (apesar de

ja ter sido detectado particionamento de manganés) (SEO et al., 2016; TOJI et al., 2014).

3.3.1 Termodinamica e cinética do particionamento de carbono

Durante o tratamento térmico de témpera e revenimento, a austenita retida deve se
decompor em ferrita e cementita a fim de estabilizar a microestrutura do material.
Entretanto, o objetivo do tratamento térmico de témpera e particionamento é exatamente
0 oposto e, afim de melhor entender os fendmenos relacionados, é preciso compreender
a termodinamica e a cinética do particionamento de carbono (EDMONDS et al., 2006).
Para determinar a termodinamica do processo, foi desenvolvido um modelo por Speer et
al. (2003a) denominado de paraequilibrio constrito — do inglés constrained
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paraequilibrium - (CPE), sendo que ‘para’ refere-se apenas ao carbono em equilibrio, e
ndo a &tomos substitucionais. Entretanto, ap6s discussbes a respeito do termo
paraequilibrio, foi acordado que o correto seria equilibrio constrito de carbono —do inglés
constrained carbon equilibrium — (CCE) (HILLERT e AGREN, 2004a; HILLERT e
AGREN, 2004b; SPEER et al., 2004b; MARTINS, 2007; BIGG, 2011).

Para que um sistema composto por diferentes fases atinja o paraequilibrio, os potenciais
quimicos das mesmas devem ser iguais, configurando uma situacdo de equilibrio
metaestavel entre a ferrita e a austenita (no qual ocorre difusdo de carbono de longo
alcance), assim as fracbes das fases ferritica/austenitica se ajustam (Fe, atomos
substitucionais e C). O modelo desenvolvido para determinar a termodinamica do
particionamento também se fundamenta na existéncia de um equilibrio metaestavel entre
a martensita (i.e., ferrita) e austenita que é obtido pelo completo particionamento de
carbono. Entretanto, a difusdo de atomos de ferro e de elementos substitucionais é
restringida (o nimero de atomos destes elementos é conservado em cada fase). Dessa
forma considera-se que apenas o carbono se movimenta por distancias maiores que as
dimens@es da célula unitaria. Além disto, a condicdo de equilibrio constrito de carbono
também se baseia na premissa de que ndo ocorre variacdo na posicdo das interfaces
(interface martensita/austenita — o’/y - € estacionaria) (SPEER et al., 2003a; SPEER et
al., 2005; EDMONDS et al., 2006).

A Figura 3.6 representa dois diagramas esquematicos da energia livre molar de Gibbs em
fungédo da composigdo da ferrita e austenita, em um sistema ferro-carbono, a uma certa
temperatura. Segundo o diagrama representado em (a), no equilibrio, existe apenas uma
composicdo de fases ferrita/austenita (xg, ex};Q) que satisfaz a construcdo de uma
tangente comum na qual os potenciais quimicos do ferro e carbono sdo iguais nas duas
fases (u& = pt e uf, = uk,). Para 0 modelo CCE, apenas o potencial quimico do
carbono deve ser igual em ambas as fases. Entéo, as tangentes das curvas de energia livre
devem interceptar o eixo do carbono em um Unico ponto. Essa condi¢céo pode ser satisfeita
por uma infinidade de composicOes diferentes entre as fases. Em (b) séo apresentadas
duas dessas possibilidades, com maior (xZ' exlcy) € menor (x&exlch

concentracéo de carbono, que a composicéo das fases em equilibrio. Entretanto, o modelo

CCE deve satisfazer a restricdo de um Unico balango de massa, associado a interface
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estacionaria o’/y (SPEER et al., 2003a; SPEER et al., 2005, ARAUJO, 2016).

@ ®)
Ho=H,
v / ,
G la G c
Hem i,
y=i
& ¥ a—I a—i y—f y—i
Fe Xeo Xrg C Fe Xcr Xce Xeor Xeee C

Figura 3.6 - Diagramas esquematicos da energia livre molar de Gibbs representando em: (a) a condicéo de

equilibrio, com apenas uma tangente, que determina potenciais quimicos iguais para o ferro e o carbono;

(b) condicéo termodindmica do modelo CCE com diferentes composicGes de fases, sendo uma com maior
teor de carbono que no equilibrio, e outra com menor teor (Adaptado de SPEER et al., 2003a).

Com o objetivo de determinar o “ponto final” do tratamento térmico de particionamento,
em seu estudo, Speer et al. (2003a) propuseram a utilizacdo de quatro equagdes, Equagdes
(3.1) — (3.4). Para tal, deve-se considerar que a interface o’/y é imovel, €, a titulo de

simplificacéo dos célculos, ignora-se o efeito de elementos de liga.

76789—4—3,8T—(169105—120,4-T)xg)

xh = xg" .exp( - (3.1)
fles(1 = x]C/CCE) =f'(1- xéi{ga) (3.2)
[eerX e + FlepXloes = X0 (33)
fées + flee =1 (34)

Na Equacdo 3.1 as incdgnitas xg’ e x_ referem-se a fracdo molar de carbono na
martensita e na austenita, respectivamente. Essa equacao evidencia que as atividades do
carbono nessas fases sdo iguais. R é a constante dos gases. T é a temperatura de
particionamento, em K. A Equacgéo 3.2, € obtida a partir do balanco de massa do ferro. A

fracdo molar e teor de carbono da fase austenitica ap6s o particionamento, sao

14

representadas por floz e x(... .

respectivamente, £, é a fracdo molar inicial da fase

austenitica e xélga refere-se ao conteldo nominal de carbono do ago. Essa equacéo (3.2)
pode ser empregada, pois, como a fracdo das fases se alteram apds o particionamento

(considerando-se que a interface martensita/austenita é restringida para ser considerada
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estacionaria), devem ocorrer ajustes na fracdo molar em cada fase, para conservar o
namero total de &tomos nas mesmas, devido ao particionamento de carbono. A Equacgao
3.3, trata-se do balanco de massa para o carbono. A fracdo da fase martensitica e sua

composicdo apds o particionamento sdo representadas, respectivamente, por
! ! ~ - - ~ ~ !
féce e XE..z- A Equagdo 3.4 indica a relagdo entre as fracGes das fases, sendo que f¢cg

diz respeito a fracdo da fase ferritica e CVCE diz respeito a fracdo da fase austenitica apds
0 particionamento (SEO et al., 2016). A Figura 3.7 faz um comparativo com relacdo a
concentracdo, em equilibrio, de carbono nas fases ferritica e austenitica, ilustrando
condigdes termodinamicas obtidas a partir da aplicacdo da Equacdo 3.1, para um ago dual
phase (DP)}, em vérias temperaturas. Assumindo-se que néo existem reacdes competindo
pelo carbono, pode-se perceber que a condi¢do termodinamica mais favoravel se refere
aquela na qual o carbono tem seu maior contetdo na fase austenitica, uma vez que essa
apresenta maior solubilidade para tal elemento (SPEER et al., 2003a; MARTINS, 2007;
BIGG, 2011).

1x10% g 5
g z :
& - -
E  1x10° =
2 : ]
o N N
2 3 X 300°C i
% = -
< g 1107 =
[2¥] - =
= g = =
= : ]
=
5 1x10°E =
= = =
U - ]
-*]
= N N
5 - -

1x10°® L——

0 0.5 1 1.5 2 2.5

Concentracfio de carbono na austenita
(em massa)

Figura 3.7 - Composicéo da ferrita e austenita calculadas pela Equacéo 3.1, sendo as atividades do
carbono iguais a temperaturas entre 200°C e 600°C (Adaptado de SPEER et al., 2003a).

Como postulado anteriormente, a partir da termodindmica do particionamento, é possivel

determinar o ponto final do processo. Entretanto, 0 modelo cinético ainda ndo foi bem

1 Acos de baixo teor de carbono, processados de forma a apresentarem uma microestrutura constituida
geralmente de ilhas de martensita e bainita dispersas em uma matriz ferritica (GORNI, 2008).
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esclarecido, pois ao contrario do observado durante a austenitizacdo e témpera, durante o
particionamento, ndo ocorrem processos de nucleacdo e crescimento de novos graos.
Portanto, a cinética do processo é controlada pela difusdo do proprio carbono que,
inicialmente se encontra na martensita, atravessa a fronteira ferrita/austenita, e se dirige
a austenita adjacente a interface (BIGG, 2011). Em trabalhos anteriores, ja foram
propostas varias metodologias para determinar o modelo cinético corretamente. Uma
dessas, é sugerida, por Seo et al. (2016), para o particionamento de carbono e elementos
de liga substitucionais para um a¢o médio Mn (4%). Segundo seu estudo, e atendendo as
condi¢cdes do modelo de equilibrio constrito de carbono, devem ser consideradas as

equac0es difusionais apresentadas a seguir, Equacdes 3.5 — 3.9

Jo = —Mx.Vp, (3.5)
De=(1+ %) .MRT ~ McRT (3.6)
Jo= —2EVu, (3.7)
o=V (38)
2= e (39)

A Equacdo 3.5 descreve a existéncia de um fluxo difusional de carbono da martensita
para austenita (J..), visto que, ap6s os tratamentos térmicos de Q&P, a microestrutura final
consiste em martensita primaria e austenita retida. Entdo, assumindo-se que no estagio
inicial de témpera, o teor de carbono é o mesmo do conteddo nominal deste na liga, e que
0 mesmo se encontra uniformemente distribuido, o potencial quimico do carbono na
martensita é igual ao da ferrita, enquanto que da austenita ndo transformada é menor.
Neste caso, M é o coeficiente de mobilidade de carbono, x € a fragdo molar de carbono
local, e Vu. € o gradiente de potencial quimico do carbono. A Equacéo 3.6 explicita a
relacdo entre a mobilidade atdbmica e o coeficiente de difusdo, expressa pela Equagéo de
Nernst-Einstein, onde D, é a difusividade do carbono, R é a constante dos gases, T é a
temperatura absoluta e f- é o coeficiente de atividade do carbono. A Equacéao 3.7, deriva
da substituicdo da Equacdo 3.6 em 3.5, enquanto que a equacédo da continuidade, Equagéo
3.8, é obtida a partir da conservacdo da matéria. Finalmente, assumindo geometria
unidimensional e considerando o eixo z paralelo ao gradiente potencial de carbono, tem-
se a equacao final de difusdo (Equacéo (3.9)) (MARTINS, 2007; SEO et al., 2016).

28



3.3.2 Determinacéo dos parametros de Q&P

Considerando-se 0 modelo termodinadmico proposto por Speer et al. (2003a), respeitadas
as condicGes do equilibrio constrito de carbono, e ignorando-se a cinética do
particionamento, ainda sdo necessérias duas informages para calcular o ponto final deste
processo, sendo elas: 1) concentragcdo de carbono total; 2) fracbes de martensita e
austenita retida, como temperadas. Para tal finalidade, assume-se que todo carbono foi
particionado da martensita para a austenita ndo transformada e que as reacOes de
precipitacdo de carbonetos sdo suprimidas, assim, a fracdo das fases ap6s a transformacao
martensitica € controlada pelo grau de super-resfriamento abaixo da temperatura Ms.
Dessa forma, utiliza-se a relacdo de Koistinen-Marburger (SPEER et al., 2004a; SPEER
et al., 2005; EDMONDS et al., 2006).

A Figura 3.8 (a) esquematiza o tratamento térmico Q&P para um aco TRIP, Fe-0,19C-
1,96Al-1,46Mn-0,02Si (% em massa), na qual observa-se o resultado da determinacao do
ponto final do particionamento, a fim de prever a evolucdo da microestrutura de acordo
com Speer et al. (2003a). Previamente a témpera inicial, houve um recozimento
intercritico, que resultou em uma microestrutura composta por 50% de austenita e 50%
de ferrita. A fracdo final de austenita € representada pela linha sélida em funcdo da
temperatura de resfriamento parcial, no intervalo Mi-Mg, (°C). O pico na curva de Yfinal S€
refere & uma temperatura de temperatura de resfriamento parcial “6tima”, que resulta na
maxima quantidade de austenita retida. Acima da temperatura de pico, fracGes
substanciais de austenita ndo transformada permanecem apos a témpera inicial. Contudo,
o carbono que se difunde da martensita remanescente ndo é suficiente para estabiliza-la,
e essa se transforma em martensita secundaria. Abaixo da temperatura de pico observa-
se que grande parte da austenita & consumida para formar a martensita. Entretanto, o
contetido de carbono restante na austenita, € maior que o necessario para sua estabilizacao
a temperatura ambiente. O pico, refere-se entdo, a uma temperatura de resfriamento
parcial particular, onde forma-se a maxima quantidade martensita, de forma que seja
suficiente para enriquecer a austenita ndo transformada, durante o particionamento,
tornando-a estavel apos o resfriamento final do material. A partir da (b) pode-se perceber
a influéncia do teor de carbono da liga durante o tratamento térmico de témpera e

particionamento. Quanto maior o teor de carbono inicial, maior fracdo de austenita
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do
enriquecimento de carbono, na estabilizagcdo da mesma (SPEER et al., 2004a; SPEER et

enriquecida e estabilizada a temperatura ambiente, evidenciando o papel

al., 2005; EDMONDS et al., 2006; ARAUJO, 2016).
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Figura 3. 8 — (a) Evolucédo da microestrutura de um material submetido a Q&P, de acordo com a
metodologia proposta por Speer et al., (2004). A fracéo final de austenita a temperatura ambiente é obtida
a partir da linha sélida. As linhas tracejadas se referem a austenita e a martensita presentes na temperatura

de témpera inicial, e @ martensita secundaria que pode ser formada no resfriamento final (Adaptado de
SPEER et al., 2004). (b) Quantidade prevista de austenita retida para diferentes concentrages iniciais de
carbono (Adaptado de EDMONDS et al., 2006).

Apesar do modelo termodinamico propor o “ponto final” do processo de particionamento,
0 conteudo de carbono, observado por difratometria de raios X, na austenita € menor do
que o previsto para uma liga 92602 (0,6C-2Si, % em massa) submetida ao tratamento
térmico de témpera e particionamento. Entretanto, niveis substanciais de austenita retida
(aproximadamente 30% em volume), podem ser obtidos. Assim, pode-se afirmar, que o
tratamento estd em acordo qualitativo com o esperado, mas provavelmente ocorreram
reacOes que competiam pelo carbono que deveria enriquecer a austenita (SPEER et al.,
2005, EDMONDS et al., 2006). A Figura 3.9 é uma representacdo esquematica da fracdo
volumétrica de austenita retida esperada, bem como dos valores reais obtidos para a liga
9260, em funcdo da temperatura de resfriamento parcial, ao se submeter o material ao

tratamento de Q&P, sendo 0 mesmo processado por 10 segundos no patamar isotérmico

2 Trata-se de um aco-Si, com 1,8 a 2,2% de Si, % em massa (JUNIOR, 2011).
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Figura 3.9 — Fragdo volumétrica final de austenita retida como funcdo da temperatura de témpera, na
temperatura de particionamento de 500 °C, e a fracdo volumétrica esperada de austenita retida nas
mesmas condigdes para uma liga, 9260, 0,6C-2Si, % em massa, submetida a Q&P (Adaptado de SPEER
et al., 2005).

A Figura 3.10, ilustra a ocorréncia do particionamento do carbono, uma vez que os valores
do conteudo deste na fase austenitica, sdo bem maiores que na martensita, além de
evidenciar a influéncia da temperatura de particionamento. Ela foi construida, levando-se
em consideracdo, os célculos do CCE para a obtencdo das composi¢cdes da martensita
(xg;CE) e da austenita (x’C’CCE), e empregando-se as Equacdes 3.1 — 3.4, em uma liga
binaria Fe-0,21C, % em massa, como uma funcdo da temperatura de particionamento
(Te), da fracdo inicial de martensita (fi“'), e do conteudo inicial de carbono na liga. O
equilibrio metaestavel entre a martensita/austenita, é representado por uma Unica tie-line,
que é dependente apenas de Tp. A austenita sofre uma menor influéncia com relacdo a
este parametro, quando comparada a martensita, pois a ultima possui baixa solubilidade
ao carbono. Em (a) esté indicado que a uma temperatura de particionamento de 450°C e
fi“' igual a 0,67, o conteudo de carbono na martensita (% em massa) é de 0,0005%,

enquanto que em (b), o conteudo de carbono na austenita € de 0,63 (% em massa) (SPEER
et al., 2003a; SEO et al., 2016).
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Figura 3.10 — Uso das equages propostas por Speer et al. (2003a) no calculo de CCE para, um aco Fe-
0,21C (% em massa), (a) composicdo da martensita e (b) composicéo da austenita. S&o apresentadas as
influéncias dos pardmetros de particionamento (temperatura de particionamento; dependéncia da fragdo

inicial de martensita (ﬁ-“')). Assumiu-se fi“' = 0.67 (Adaptado de SEO et al., 2016).

Outro parametro, considerado critico ao particionamento, € o tempo necessario para que
ocorra 0 esgotamento de carbono na martensita e sua homogeneizacdo na austenita
adjacente, uma vez que 0 estagio mais adequado de particionamento, que previna a
transformacdo da austenita em martensita secundaria durante a témpera final, é

dependente da efetiva homogeneizacdo do carbono na austenita (BIGG, 2011).

Dessa forma, a partir de trabalhos anteriores (BORGENSTAM et al., 2000), foi sugerido
a utilizacdo de um “software”, DICTRA, para a correta determinacao deste parametro. Os
calculos modelam, em uma dimensé&o, a saida do carbono a normal da interface plana da
estrutura martensitica para a austenita adjacente, assumindo essa, na forma de placa, e
que apenas o carbono tem seu potencial quimico em equilibrio na interface. A simulacéo
foi conduzida para um ago, 0,19C-1,59Mn-1,63Si (% em massa), a uma temperatura de
particionamento igual a 400°C para uma espessura média de 0,30um para a ferrita e
0,14um para a austenita, obtidas a partir de observacdes empregando microscopio
eletronico de transmissdo. Os resultados observados permitem afirmar que a
homogeneizagdo do carbono na austenita, € mais lenta que seu esgotamento na martensita,
uma vez que a maxima concentragéo de carbono ocorre na interface martensita/austenita.
A Figura 3.11 apresenta os perfis de variacdo do conteudo de carbono para tempos entre

0,0001s e 10s, para (a) ferrita e (b) austenita. Pode-se perceber que para 0 ago em questao,
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a placa martensitica é esgotada em menos de um segundo, enquanto que se leva cerca de
10 segundos para a completa homogeneizagéo da austenita. O caminho proposto por essa
simulacéo, para a saida do carbono da martensita, pode ser diferente do assumido, uma
vez que a morfologia e distribuicdo exata das regides de austenita ndo transformada, na
microestrutura parcialmente transformada, ndo pode ser determinada com certeza.
(EDMONDS et al., 2006; BIGG et al., 2011).
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Figura 3.11 — Perfis de concentracdo de carbono (% em massa), obtidos pela simula¢do com software
DICTRA, normal a interface plana para um ago 0,19C-1,59Mn-1,63Si (% em massa), a uma temperatura
de particionamento igual a 400 °C e tempos de particionamento de 0,0001s; 0,001s; 0,01s; 0,1s; 1s e 10s.
(a) placa martensitica, sendo que para o0s trés tempos mais longos, as curvas se sobrepdem e (b) austenita

adjacente (Adaptado de BIGG, 2011).

Deve-se ressaltar que os resultados obtidos durante o particionamento em uma ou duas
etapas, apresentam algumas diferencas. Aparentemente, o primeiro é mais eficiente em
produzir austenita retida, enquanto que o tempo de particionamento foi menos previsivel
no segundo. Apesar de que a quantidade de austenita retida prevista ndo foi alcancada, o
contedo médio de carbono na austenita excedeu o esperado. Isso indica algumas
complexidades ndo incluidas no modelo tedrico e foi postulado que existe um gradiente
de concentracdo de carbono na austenita retida, ou seja, durante a témpera final, enquanto
0 equilibrio do carbono na austenita ndo foi atingido. A Figura 3.12 apresenta 0s
resultados obtidos ao se submeter um a¢o meédio carbono, 0,35C-1,3Mn-0,74Si (% em
massa), ao processo de Q&P, sendo que em (a) as amostras foram submetidas ao
particionamento em uma etapa, e 0 mesmo foi conduzido a temperatura de resfriamento
parcial, variando entre 260°C e 320°C. Pode-se observar, neste caso, a existéncia de dois

picos relativos a fragdo volumétrica da austenita, sendo 0 maximo a tempos mais curtos.
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A existéncia do segundo pico pode ser explicada, ja que se assume gue a cinética desa
reacdo seria mais lenta que a do particionamento inicial de carbono para a austenita nao
transformada. Entdo, como a formacao da cementita é suprimida por elementos de liga, o
carbono liberado de carbonetos transicionais estaria disponivel para um segundo
enriquecimento, gerando o segundo pico. Com o0 aumento na temperatura de resfriamento
parcial, a fracdo volumétrica final de austenita associada ao primeiro pico, decai de
aproximadamente 8% a temperatura de 260°C para 4,5% a 320 °C, e a fracdo volumétrica
associada ao segundo pico aumentou aproximadamente 5%, no mesmo intervalo de
temperaturas. No entanto, no processo em duas etapas (b), a temperatura de
particionamento foi 425°C e as temperaturas de resfriamento parcial ensaiadas, 260°C ou
300°C. Os resultados obtidos sugerem que, a fracao final de austenita retida diminui ap6s
um certo tempo de particionamento, pois provavelmente houve precipitacdo de
carbonetos na interface martensita/austenita (MATLOCK, et al., 2003).
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Figura 3.12 Efeito da temperatura de particionamento na quantidade de austenita retida, fy, nas amostras
processadas em (a) uma etapa, sendo Tq = Tp, (b) duas etapas, sendo Te = 425 °C e Tq variando
entre 260 °C e 320°C (Adaptado de MATLOCK, et al., 2003).

3.4 Soldagem

O processo de soldagem GTAW (do inglés Gas Tungsten Arc Welding) ou TIG (do inglés
Tungsten Inert Gas) teve sua investigacdo inicial na década de 1920. Trata-se um

processo no qual a unido € obtida pelo aquecimento dos metais por um arco elétrico
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estabelecido entre um eletrodo ndo consumivel de tungsténio e a peca. A poca de fusédo e
0 eletrodo séo protegidos contra os efeitos atmosféricos por um gés inerte (WAINER et
al., 2005; LIBERATO, 2013; SGARBI, 2013). Trata-se de um processo de soldagem a
arco que possibilita melhor controle operacional, pois o eletrodo ndo é consumivel. A
soldagem pode ser realizada empregando-se metal de adi¢do, ou ndo, sendo o ultimo
denominado de processo autégeno. Além disso pode ser usada na forma manual ou
mecanizada (MACHADO, 1996; MARQUES et al., 2011).

Durante os processos de soldagem, parte da energia fornecida pela fonte de calor é
perdida. Além disso, em condic@es préticas, a intensidade da fonte de calor em soldagem
ndo é facilmente medida. Dessa forma, costuma-se determinar uma outra grandeza,
denominada de aporte de calor ou energia de soldagem (H). Em processos de soldagem a
arco, como a tensdo (V) e a corrente (i) sdo relativamente constantes, pode-se determinar
0 aporte de calor a partir da Equacao 3.12 (WAINER et al., 2005; MODENESI, 2012).

enVl

H = 3.10

Vs

Onde v, € a velocidade de soldagem e e, é o redimento térmico do processo de soldagem.
Este rendimento € diferente para cada processo de soldagem, dessa forma, a Tabela 3.2

apresenta faixas usuais de e;.

Tabela 3.2 — Rendimento térmico (e,) de alguns processos de soldagem a arco (MODENESI, 2012).

Processo Rendimento Térmico (e,)
Arco Submerso (SAW) 0,85-0,98
MIG/MAG (GMAW) 0,75-0,95
Eletrodo Revestido (SMAW) 0,70-0,90
TIG (CC) (GTAW) 0,50-0,80
TIG (CC") (GTAW) 0,20-0,50
"Laser" (LBW) 0,005-0,70

3.4.1 A zona termicamente afetada (ZTA)

A zona termicamente afetada (ZTA) ou zona afetada pelo calor (ZAC) corresponde a
regido do material adjacente a zona fundida do metal base (metal de solda), que foi

submetida a um ciclo de aquecimento e resfriamento relativamente rapido. Dessa forma,
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apresenta microestrutura e/ou propriedades alteradas pelo ciclo térmico de soldagem.
Dependendo da severidade destes ciclos, apresentard diferentes caracteristicas
metallrgicas e propriedades mecénicas (SILVA, 2010; ALVES, 2016). A Figura 3.13
ilustra esquematicamente as principais sub-regiées que podem ser observadas na ZTA
juntamente com a faixa aproximada das temperaturas de pico atingidas durante a
soldagem, relacionando as mesmas com as respectivas faixas de temperatura no diagrama
Fe-FesC.

temperatura
de pico Tp

Y
r—
.

(9]

LiQuipo

ZAC ‘ l 2“I/Jnc

Figura 3.13 — Diagrama esquematico das sub-regides da ZAC correlacionadas as faixas de temperaturas
do diagrama Fe-Fe3C para um ago 0,2C (% em massa) (Adaptado de SANT’ANNA, 2006).

Segundo Sant’anna (2006); Durand (2007); Silva (2010); Modenesi (2012); Blondeau
(2013); Aradjo (2013) e Alves (2016), as sub-regides da ZTA sdo descritas como:

(a) Zona Fundida (ZF): E a regifo de transicdo solido-liquido, e ndo sera descrita
em maiores detalhes para fins deste trabalho.

(b) Regido de graos grosseiros ou de crescimento de gréos (CGZTA): Trata-se da
regido mais proxima da zona fundida, na qual a temperatura de pico varia entre
1100°C e 1400°C. Essa regido € submetida a temperaturas préximas a de fusao,
dessa forma, é caracterizada por grdos austeniticos grosseiros. E normalmente a
regido mais propicia a formacéo de trincas, quando na soldagem em um Gnico
passe.

(c) Regio de graos refinados ou de refino de gréos (RGZTA): E a regifo adjacente
a de crescimento de graos, e é submetida a temperaturas entre 900°C (temperatura
Az) e 1100°C. Como a temperatura de pico é mais baixa, 0s grdos austeniticos
formados néo sdo grosseiros, apos o resfriamento, o tamanho do gréo é pequeno.

(d) Regido intercritica (ICZTA): A temperatura de pico dessa regido, varia entre Az
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e Az (700°C), e ocorre uma transformacéo parcial da estrutura original, sendo que
ainda permanecem alguns gréos ferriticos.

(e) Regido subcritica (SCZTA): E submetida a temperaturas inferiores a 700°C,
assim, podem ocorrer algumas reacdes na fase ferritica, como o revenimento da
regido, causando uma reducdo na dureza ou na resisténcia mecanica, em

comparacao ao metal base.
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo serdo fornecidas informacdes a respeito dos procedimentos do estudo:
caracteristicas das amostras, dos tratamentos térmicos realizados, dos ensaios mecanicos

e do procedimento de soldagem empregado.

4.1 Materiais

Neste estudo, foram analisados trés tubos de aco C-Mn (A, B e C), que apresentam
diferentes teores de carbono. Os tubos no estado de entrega, eram sem costura e laminados
a quente. Tém diametro externo de 273mm e 12,7mm de espessura de parede, e foram
seccionados em chapas. A Tabela 4.1 apresenta a composicdo nominal dos acos
empregados, bem como os valores obtidos para o calculo do carbono equivalente, sendo
que os dois primeiros acos seguem a Norma API 5L (2007) e o terceiro atende a Norma
API 5CT (2011).

Tabela 4.1 - Composi¢do quimica nominal (% em massa) dos a¢os estudados, bem como célculo do
carbono equivalente, segundo o International Institute of Welding (CEw) e 0 pardmetro de trincamento
modificado (CEpcm).

Carbono
Equivalente
Amostral Cmax | Simax [MnNmaq Crmax| Almax| Bmax |[Ti + Nb + V| CEuw| CEpcm

A 0,07 10,27 | 1,80 | 0,16 | 0,04 | 0,0005 <0,07 0,421 0,19
B 0,20 | 0,27 | 1,80 | 0,24 | 0,04 | 0,0005 - 0,551 0,31
C 0,27 10,35 (1,80 0,44 | 0,04 | 0,0020 - 0,66 | 0,40

Composicdo Quimica Nominal (% em massa)

4.2 Metodologia

As chapas foram submetidas aos tratamentos térmicos de normalizagdo (N), témpera (Q),
témpera e revenimento (Q&T) e témpera e particionamento (Q&P) empregando-se
diferentes parametros a fim de se verificar os efeitos do ultimo tratamento em cada um

dos agos, a partir de ensaios mecanicos e caracterizagdo microestrutural.

Apo0s a realizacdo desses procedimentos, foi selecionado o agco com valor intermediario

de carbono (de acordo com a Tabela 4.1), aco B, a fim de analisar melhor os efeitos da
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particdo do carbono. As chapas desse, foram novamente submetidas aos tratamentos
térmicos de Q&T e Q&P empregando-se 0s mesmos parametros em ambos os tratamentos
que foram, entdo, ensaiadas mecénicamente, além de serem submetidas a soldagem
GTAW (TIG), a fim de que pudesse ser verificado o efeito deste procedimento sobre as

amostras que haviam sido previamente submetidas aos tratamentos Q&P.

O fluxograma representado na Figura 4.1 foi construido a fim de facilitar a compreenséo

da metodologia desenvolvida durante este projeto.

Figura 4.1 — Fluxograma representado os procedimentos realizados durante o trabalho de pesquisa.

4.2.1 Tratamentos Térmicos

Para realizacdo dos tratamentos térmicos, foram utilizados dois fornos do tipo mufla, um
tanque com agitagdo para promover o resfriamento do material em &gua e uma cuba de
aco para realizar a témpera inicial, em sal fundido, durante o tratamento térmico de Q&P,
além de um termopar do tipo K (utilizado em todos os tratamentos, posicionado no
interior do forno, em contato com uma das chapas durante todos os ensaios térmicos, a
fim de minimizar erros de medicdo da temperatura das mesmas). Na Figura 4.2 (a) tem-
se o forno do tipo mufla, em (b) esta representado o tanque de resfriamento e em (c) o

termopar.
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(b) (©

Figura 4.2 — Equipamentos utilizados nos tratamentos térmicos.(a) forno do tipo mufla; (b) tanque de

resfriamento em &gua; (c) termopar.

4.2.1.1 Tratamento térmico de normalizacdo (N)

Uma das chapas de cada um dos acos analisados foi submetida, simultaneamente, ao
tratamento térmico de normalizacdo. Este tratamento consistiu em aquecer as amostras
até a temperatura de 900°C durante 15 minutos, garantindo-se assim, que foram
completamente austenitizadas. Em seguida, as mesmas foram retiradas do forno e seu
resfriamento até a temperatura ambiente, se deu em ar calmo. A Figura 4.3 ilustra o ciclo

térmico a que essas amostras foram submetidas.
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Figura 4.3 - Ciclo térmico do tratamento de normalizagcdo empregado na analise dos trés diferentes acos

estudados.
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4.2.1.2 Tratamento térmico de témpera (Q)

A fim de realizar o tratamento térmico de témpera, uma chapa de cada um dos agos foi
austenitizada a temperatura de 900°C durante 15 minutos. As amostras foram resfriadas
no tanque de agitacdo contendo agua, até que atingissem a temperatura ambiente. O
resfriamento se deu de forma rapida, promovendo-se a témpera das amostras. A Figura
4.4 ilustra a curva de aquecimento e subsequente resfriamento, empregada durante o

procedimento.
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Figura 4.4 — Ciclo térmico do tratamento de témpera empregado na analise dos trés diferentes acos

estudados.

4.2.1.3 Tratamentos térmicos de témpera e revenimento (Q&T)

Para o procedimento de témpera e revenimento, as amostras foram submetidas aos
mesmos parametros descritos anteriormente (temperatura de austenitizacdo de 900°C
durante 15 minutos, com subsequente resfriamento rapido no tanque de agitacéo) e, em
seguida, foram reaquecidas até os patamares isotérmicos de 650°C, 600°C, 500°C, 450°C
e 400°C (trés chapas de cada um dos acos, para cada uma das condigdes de revenimento)
e mantidas nos mesmos durante 40 minutos. Apos este tempo, foram removidas do forno
e seu resfriamento se deu ao ar calmo, até a temperatura ambiente. A Figura 4.5 trata-se
de um diagrama de aguecimento e resfriamento das amostras que foram submetidas a

estes tratamentos.
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Figura 4.5 — Ciclo do tratamento térmico de témpera e revenimento (Q&T) empregado para 0s trés acos

analisados no estudo.

Em seguida, foram tratadas mais trés amostras do aco B, adotando-se como parametros,

920°C como temperatura de austenitizacdo, durante 10 minutos, e 650°C como

temperatura de revenimento que foi mantida por mais 30 minutos, sendo essas amostras,

denominadas BQT. O resfriamento final também se deu ao ar calmo. A Figura 4.6 ilustra

de forma esquematica, o tratamento a que essas chapas foram submetidas.

Temperatura (°C)

1000

900

800

700

600

500

400

300

200

100

920°C
| Resfriado em agua (témpera)
B 650°C
- Resfriado ao ar
| | | | | | | | | | |
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Tempo (min)

Figura 4.6 — Ciclo do tratamento térmico de témpera e revenimento, empregado nas trés amostras BQT.
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4.2.2 Desenvolvimento da Metodologia para Realizacdo dos Tratamentos Q&P

Com a finalidade de se realizar o tratamento térmico de témpera e particionamento, foi
necessario desenvolver um novo procedimento, a fim de garantir que este tratamento
pudesse ser realizado de maneira correta. Considerando-se 0s equipamentos disponiveis
em laboratdrio (dois fornos do tipo mufla) e face a necessidade de submeter o material a
trés patamares térmicos (austenitizacdo, témpera parcial e particionamento), foi
construida uma cuba de aco, com as seguintes dimensdes: 300mm x 200mm x 200mm,
Figura 4.7 (a), na qual foi adicionado o sal fundido que serviu de meio para realizar a
témpera inicial do particionamento, sendo essa posicionada no interior de um dos fornos.
Como havia sido proposto por Speer et al. (2004a), Speer et al. (2005) e Edmonds et al.
(2006), e de acordo com a Figura 3.11 (a) e (b), busca-se obter durante este tratamento
térmico, maior volume de austenita retida no material, para que seja possivel, atraves do
enriquecimento dessa (devido ao particionamento), sua estabilizagdo a temperatura
ambiente e consequente melhora da ductilidade e tenacidade dos agos ensaiados. Dessa
forma, a fim de se determinar as melhores condicGes para a realizacdo do projeto, foi
empregado como sal fundido, nitrato de sédio (NaNOs), que uma vez apresentando
temperatura de fuséo em torno de 310°C, possiu boas condic¢Ges para ser empregado como
meio fluido de témpera, ja que a temperatura de témpera escolhida, de acordo com as

temperaturas Mi e Mt dos acos do estudo, foi de 350°C.

A fim de determinar o tempo 6timo de particionamento, foram analisadas as composicoes
quimicas dos agos normalmente empregados nos tratamentos Q&P, disponiveis na
literatura. POde-se observar, que as ligas empregadas por autores como De Knif et al.,
2014; Hajyakbary, et al., 2014b; De Diego-Calderon et al., 2015, haviam sido fabricadas
com grandes teores de elementos de liga, e conclui-se que foram produzidas para serem
submetidas a este tratamento. Entretanto, os agos estudados neste trabalho, sé&o
tipicamente comerciais. Dessa forma, os teores de carbono e de elementos de liga, como
silicio e manganés, eram menores. Assim, determinou-se que o0 ago A, com menor teor
de carbono, deveria ser submetido a 20 minutos no patamar de particionamento, e este
parametro foi replicado para os outros agos, buscando-se permitir uma comparagao entre

os resultados observados.

Apesar de o tempo empregado neste projeto ter sido mais longo, este pardmetro se

43



justifica, pois, durante a pratica industrial ou durante a producéo de componentes em larga
escala, sdo necessarios aplicar tempos maiores de particionamento, a fim de produzir uma
microestrutura homogénea, que por sua vez, resultard& em melhores propriedades
mecanicas (MANDAL et al., 2016). Entretanto, foi relatado por Bhadeshia et al. (2006),
que tempos mais longos de particionamento, poderiam causar transformacéo bainitica,
durante os tratamentos Q&P, o que poderia reduzir a fagdo volumétrica de austenita retida
formada.

Dessa forma, definidos os parametros, o tratamento térmico de témpera e particionamento
consistiu em austenitizar os agos A, B e C, a uma temperatura de 900°C por 15 minutos.
Apos este intervalo, as amostras foram rapidamente transferidas para a cuba contendo o
sal fundido de NaNOs que se encontrava no segundo forno a temperatura de 350°C, onde
permaneceram imersas por cinco minutos. Com o auxilio de um termopar, também imerso
no banho, monitorou-se a temperatura, garantindo-se assim, que ndo houvessem erros de
medicdo. A Figura 4.7 apresenta em (a) a cuba de aco utilizada para promover o
resfriamento inicial em sal de NaNOgz, enquanto que em (b) a mesma esta posicionada no

interior do forno.

(b)

Figura 4.7 (a) Cuba de aco inoxidavel empregada para realizar a témpera em sal fundido de NaNOs; (b)

Cuba posicionada no interior do forno.

Concluido resfriamento parcial, as amostras foram rapidamente retiradas da cuba e

depositadas no segundo forno, que teve sua temperatura reajustada para os patamares de
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particionamento de 600°C, 500°C, 450°C e 400°C, sendo que em cada temperatura, foram
ensaiadas seis chapas de cada um dos agos. As amostras permaneceram nessas
temperaturas por 20 minutos e parte delas foram, entéo, resfriadas ao ar calmo (trés
chapas) e a outra parte (trés chapas), submetida a témpera final em agua. A Figura 4.8
ilustra os ciclos térmicos a que as amostras foram submetidas durante o tratamento de
Q&P.

1000 —

900°C
900 —

200 Resfriado em sal fundidode NaNO;

700 —

600°C

600 —

500 —

Resfriado ao ar

400

Temperatura (°C)

0,
300 350°C

200 Resfriado em agua

100

0 | | | | | | | | |
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Tempo (min)

Figura 4.8 - Ciclos térmicos dos tratamentos de témpera e particionamento, a que foram submetidos as
amostras do acos A, Be C.

Foram entdo ensaiadas mais trés amostras do ago B, de acordo com a metodologia
proposta anteriormente, para os tratamentos térmicos de témpera e particionamento. As
amostras foram aquecidas até 920°C, durante 10 minutos, temperadas a temperatura de
350°C na cuba de aco, contendo sal fundido de NaNOs por cinco minutos e reaquecidas
até a temperatura de 650°C por 30 minutos com resfriamento final ao ar calmo até a
temperatura ambiente, sendo essas amostras, denominadas de BQP. A Figura 4.9 ilustra

esguematicamente os tratamentos a que essas foram submetidas.

A Tabela 4.2 detalha os pardmetros dos tratamentos térmicos de témpera e revenimento
(Q&T) e témpera e particionamento (Q&P), aplicados nos agos do estudo, a fim de
facilitar o entendimento dos mesmos. Deve-se ressaltar que o aquecimento inicial nos

dois ciclos dos tratamentos térmicos foi realizado fixando-se a temperatura de
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austenitizacdo e o tempo para ambos os tratamentos, a fim de que as variagdes geradas

nas microestruturas e propriedades mecénicas fossem devidas ao efeito do

particionamento do carbono. Ao final dos tratamentos térmicos, as chapas foram cortadas

para produzir os corpos de prova empregados nos ensaios mecanicos.

Temperatura (°C)

1000 —
920°C
900 —
800 —
700

600 —

500 —

300

200

100

Resfriado em sal fundidode NaNO;

650°C

Resfriado ao ar

350°C

0 10 20

30 40 50 60 70 80 90 100

Tempo (min)

Figura 4.9 — Ciclos dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento, as quais foram submetidas as

amostras BQP.

Tabela 4.2 - Parametros de témpera e revenimento e témpera e particionamento, aplicados nas amostras

dos trés agos do estudo (acos A, B e C). As condigBes de austenitizagéo sdo idénticas em ambos 0s

tratamentos.
Témpera e Revenimento Témpera e Particionamento
Austenitizacdo | _, Revenimento Austenitizacdo |Resfriamento* | Particionamento
- Témpera - - - -
Amostra T(°C) | t (min) T(°C) t(min) | T(°C) [t(min)| T (°C)| t(min) [ T(°C) | t(min)
400 400
450 450
Ago A 900 15 em agua 500 40 900 15 350 5 500 20
600 600
650
400 400
450 450
Ago B 900 15 em agua 500 40 900 15 350 5 500 20
600 600
650
400 400
450 450
Ago C 900 15 em agua 500 40 900 15 350 5 500 20
600
650 600

*Q resfriamento refere-se a tempera parcial em sal fundido de NaNOs.

A Tabela 4.3, detalha os procedimentos dos tratamentos de témpera e revenimento e

témpera e particionamento empregados, respectivamente, nas amostras BQT e BQP.
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Tabela 4.3 - Pardmetros dos tratamentos Q&T e Q&P empregados nas amostras BQT e BQP.

Témpera e Revenimento

Amostra | Austenitizacao . Revenimento
- Témpera -

BQT T(°C) | t(min) T(°C) |t (min)
920 10 em agua 650 30

Témpera e Particionamento
Amostra | Austenitizacdo | Resfriamento* (Particionamento
T(°C) | t(min) | T(°C) | t(min) [ T(°C) | t(min)
920 10 350 5 650 30

BQP

*0 resfriamento refere-se a tempera em sal fundido de NaNOs.

4.3 Procedimentos de Soldagem

De acordo com o processo GTAW, foram realizados trés procedimentos de soldagem
autégena, mecanizada, na posi¢do horizontal nas amostras do aco B (que tem sua
composicdo nominal descrita na Tabela 4.1), BQT e BQP, submetidos aos tratamentos
térmicos de témpera e revenimento, e témpera e particionamento, de acordo com a Tabela
4.3.

Tabela 4.4 - Detalhamento dos parametros (corrente (A); velocidade (mm/s); aporte térmico (J/mm))
empregados no processo de soldagem GTAW das amostras BQT e BQP, ap6s os tratamentos térmicos de

témpera e revenimento, e témpera e particionamento, respectivamente.

Procedimento de soldagem GTAW/TIG
Velocidade de L.
Corrente Aporte térmico
Amostra soldagem
(A) (/mm)
(mm/s)
BQT1 100 3,16 304
BQT2 180 2,92 592
BQT3 250 3,12 769
BQP1 100 3,02 318
BQP2 180 2,94 588
BQP3 250 2,93 819

As amostras foram previamente desengraxadas, a fim de garantir que a superficie
estivesse limpa de contaminantes, que poderiam causar problemas na soldagem caso néo
fossem removidos. A velocidade de soldagem foi fixada em aproximadamente 3mm/s e
a tensdo, em aproximadamente 12V, e variando-se a corrente em cada ensaio. Estes
parametros foram definidos considerando os parametros normalmente empregados em

praticas industriais. Neste procedimento, de acordo com a Tabela 3.2, o rendimento (en)
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foi considerado 80%, uma vez que ndo foi empregado metal de adicdo. Como gas de
protecdo foi utilizado argonio. A Tabela 4.4 detalha os parametros de soldagem
empregados, apds os tratamentos térmicos de témpera e revenimento, e témpera e
particionamento analisados neste estudo. Para este proposito, as amostras BQT e BQP

foram renomeadas, recebendo um indice, em ordem crescente de aporte térmico.

4.4 Ensaio de Tracéo

Os ensaios de tracdo foram realizados em uma maquina EMIC 1.000kN, modelo DL, cujo
mecanismo de aplicacdo de carga é do tipo parafuso de rosca sem fim, sendo equipada
com “software” e operada com extensdometros. Analisaram-se as amostras dos trés agos
do estudo, submetidas aos tratamentos Q&T e Q&P, bem como as amostras BQT e BQP.
Os corpos de prova de tracdo de forma de barra redonda foram confeccionados e
ensaiados segundo as recomendacdes da Sociedade Americana de Testes e Materiais, do
inglés American Society for Testing and Materials (ASTM), Normas ASTM A370- 12a
(2012) e ASTM E8/8M — 13a (2013). A Figura 4.10 (a) ilustra esquematicamente o corpo
de prova confeccionado para o ensaio de tracdo. Em (b) séo explicitadas as dimensdes
dos corpos de prova de barra redonda para tragao longitudinal. Foram confeccionados trés
CPs para cada aco que foram, entdo, submetidos aos tratamentos Q&T e Q&P.

B . A B
| i 1
& I
) L LT T- —
S == IIIIIII
! TIPS N
1 < i
8} G 2 8 G
(a)
Cota| Dimensdo (mm)
A 85,00 (+ 1,00)
B 13,00 (£ 1,00)
C 16,00 (£ 1,00)
@D 10,00 (£ 0,20)
E 13,00 (£ 0,30)
G 1,5(+£0,5)
®)

Figura 4.10 — (a) Representacdo esquematica dos corpos de prova de tracdo cilindricos reduzidos,
confeccionados a partir dos agos A, B e C, e para as amostras BQT e BQP; (b) Dimensdes e cotas dos
corpos de prova de barra redonda (Adaptacdo de ASTM A370, 2012 e ASTM E8/8M, 2013).
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4.5 Ensaio de Impacto Charpy

Os ensaios de impacto Charpy, com entalhe em V foram realizados, utilizando uma
maquina de Impacto Instron 406,7J modelo SI-1D3 a temperaturas de -80°C; -60°C e
- 20°C, sendo confeccionados trés CPs para cada aco, em cada temperatura de ensaio,
para os tratamentos térmicos de témpera e revenimento e témpera e particionamento, além
das amostras BQT e BQP. O resfriamento foi feito mantendo-se as amostras em uma cuba
refrigerada Lauda Proline RP 1290. Para confeccionar os corpos de prova, empregaram-
se as Normas ASTM A370 — 12a (2012), API 5L (2013) e API 5CT (2011). Na Figura
4.11, em (a) trata-se de uma representacdo esquematica do corpo de prova de impacto
Charpy, ressaltando a geometria do mesmo, em (b) estéo representadas suas dimensoes.

G & =
I PN W S e
\Q, \<'\ B | 10,00 (2 0,02)mm
€ | 10,00 (z 0,02)mm
E D | A2 (20,40)mm
D _,9) | E | 45.000° (z1,000) |
serRIE W [ F | 8,000(z 0,025)mm
’*\‘ G | 90.000° ( 2,000)
7 H | 0,250 (2 0,025)mm
1 | 90.000° (2 0,167)
®) ®)

Figura 4.11 — (a) Representacdo esquematica da geometria dos corpos de prova de impacto Charpy,
confeccionados a partir dos agos A, B e C, e para as amostras BQT e BQP. (b) Dimensdes dos mesmos
(Adaptacdo de ASTM A370, 2012 e ASTM E8/8M, 2013).

4.6 Ensaio de Microdureza Vickers

Com o auxilio de um microdurémetro de marca EMCOTEST, modelo Duravison 250,
utilizando a carga de 1.000gf por 10 segundos, atendendo a Norma ASTM A370-12a
(2012), foram realizados os ensaios de microdureza HV1, para as amostras dos trés agos,
tratadas via Q&T e Q&P, bem como para as amostras BQT e BQP. Foi feito um perfil de
dureza, que consiste em medir a mesma em nove pontos, espacados de 2mm, dos quais a

média corresponde a microdureza Vickers. A Figura 4.12 apresenta de forma
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esquematica, as dimensdes dos corpos de prova utilizados.
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Figura 4.12 — Geometria, dimensdes e pontos de identacdo dos corpos de prova de ensaio de microdureza
Vickers, confeccionados a partir dos acos A, B e C, e para as amostras BQT e BQP. Os pontos foram
medidos em: 1 - proximos ao diametro externo; em 2 — no meio da espessura; e em 3 - préximo ao
diametro interno (ASTM A370, 2012).

4.7 Ensaio de Microdureza Vickers na Condicdo como Soldado

Utilizando-se do mesmo microdurdmetro apresentado na segdo anterior, foi realizado o
ensaio de microdureza Vickers HV1, utilizando a carga de 1.000gf por 10 segundos,
atendendo a Norma ASTM A370-12a (2012), nas amostras que foram previamente
soldadas, conforme a Tabela 4.4, BQT (amostras 1 a 3) e BQP (amostras 4 a 6). Foram
feitos dois perfis de dureza; horizontal que se inicia no metal base, passa pela ZTA e a
zona fundida e termina novamente no metal base; vertical que inicia-se no topo da solda,
e termina no metal base; sendo as identacGes de ambos os perfis, espacadas de 2mm. A
Figura 4.13, representa, esquematicamente, os perfis realizados nas amostras BQT e BQP,

onde: MB refere-se ao metal base; ZTA trata-se da zona termicamente afetada e ZF é a

zona fundida.

e N

—

2 Omm

MB MB

Figura 4.13 — Corpo de prova das amostras de BQT e BQP, empregadas no ensaio de microdureza
Vickers, HV1, na condicdo soldada, ressaltando os perfis horizontal e vertical, atendendo a Norma ASTM

A370-12a (2012), onde: MB refere-se ao metal base; ZTA: zona termicamente afetada; ZF: zona fundida.
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4.8 Analise por Microscopia Optica

Buscando-se analisar os agos em estudo, com relagéo aos tratamentos térmicos estudados,
bem como as amostras BQT e BQP, quanto as suas microestruturas, inicialmente foi feito
uso da microscopia Optica. Para este proposito, as amostras foram lixadas seguindo a
ordem 180#, 320#, 600# e 1500#. Na sequéncia, foram polidas, utilizando como abrasivo
pasta de diamante (1um) numa politriz metalografica. Finalmente, foram lavadas com
agua e alcool (nessa sequéncia) e secas ao ar quente. Tal procedimento também foi
utilizado para andlises da microestrutura, empregando-se microscopia eletrénica de

varredura.

Para o ataque quimico, utilizou-se uma solucao de Nital 2%, que é obtida ao se misturar
5mL de &cido nitrico (HNO3) e 95mL de alcool etilico. As amostras foram deixadas em
contato com este reagente por 10 segundos, lavadas com 4gua e alcool e secas ao ar
guente. A microestrutura é revelada visto que os contornos de grdo sdo atacados
preferencialmente pelo Nital e dessa forma, é possivel revelar a martensita no caso de
Q&P e a martensita revenida, bem como diferencia-la da ferrita e perlita no caso do
tratamento térmico de Q&T.

A fim de revelar a presenca de constituintes enriquecidos por carbono, como o
constituinte martensita/austenita retida (MA), nas amostras submetidas aos tratamentos
Q&P, foi realizado um segundo ataque utilizando o reagente Le Pera, que consiste em
uma solucdo de 1g de metabissulfito de sodio diluido em 100mL de dgua destilada com
uma solucdo de 4g de &cido picrico em 100mL de etanol, na proporcdo 1:1. O tempo de
ataque foi de 30 segundos. As amostras foram entdo lavadas com agua e alcool (nessa
ordem) e secas ao ar quente. Uma vez que as amostras foram devidamente atacadas, com
0 auxilio de um microscopio 6ptico automatizado Leica DM 4000 M-1, analisaram-se as

microestruturas formadas.

Além disso, foi empregada analise metalografica quantitativa nas amostras dos acos A, B
e C, submetidas ao tratamento térmico de normalizacéo, buscando-se determinar a fragdo
volumeétrica de cada constituinte formado. Para tal, foram tracadas linhas verticais e
horizontais, igualmente espacadas entre si, formando uma rede sobre a imagem da

micrografia dos acos. A porcentagem de cada constituinte presente, é determinada pela
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razdo do nimero de pontos coincidentes entre a rede e a fase em estudo, pelo nimero total

de intersecdes.

4.9 Analise por MEV

Buscando-se determinar de uma forma mais detalhada, as microestruturas obtidas para 0s
acos A, B e C, em todos os tratamentos térmicos estudados, e nas amostras BQT e BQP,
bem como melhorar a identificacdo das fases, foi feito uso da microscopia eletronica de
varredura (MEV). Utilizou-se a técnica de elétrons secundarios, uma vez que a mesma
permite maior revelagdo dos contornos. As amostras foram as mesmas utilizadas na
microscopia optica. Além disso, também se analisaram as fraturas dos corpos de prova de

tracdo e impacto Charpy das amostras BQT e BQP.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir dos diferentes
tratamentos térmicos empregados neste estudo, bem como os efeitos dos mesmos na
estrutura e propriedades mecanicas dos materiais, além de se analisar a influéncia da
soldagem ap0s o tratamento térmico de témpera e particionamento. Deve-se ressaltar, que
este projeto foi desenvolvido em complementacdo ao trabalho de Dornelas (2017).

5.1 TransformacGes de Fase Esperadas Apds os Tratamentos Térmicos

Empregando-se os diagramas de resfriamento continuo (TRC) dos agos do estudo, é
possivel identificar as estruturas transformadas devido a decomposicdo da austenita,
durante resfriamento continuo. Esses diagramas podem ser obtidos a partir das curvas
dilatométricas dos acos que sao submetidos a diferentes taxas de resfriamento, de forma
a permitir a determinacdo do inicio e fim das transformacdes de fase, a partir de alteragdes
volumétricas do material estudado. Na Figura 5.1 (a) sdo apresentadas as curvas de
resfriamento continuo para os acos A e B e em (b), esta representado o diagrama TRC do
aco C, onde: FG trata-se da ferrita de contorno de grdo; FQP ¢ a ferrita quase poligonal;
FP representa a ferrita poligonal; FB representa a ferrita bainitica; P trata-se da perlita e
B representa a bainita. Todas essas fases estdo representadas, pois podem ser obtidas ao

se empregar diferentes taxas de resfriamento.
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Figura 5.1 - Diagramas de resfriamento continuo (TRC) empregados, para a determinacéo das

Temperatura (°C)
/

transformacdes de fase esperadas para (a) acos A e B; (b) aco C, onde, F: ferrita; FG: ferrita granular;
FQP: ferrita quase poligonal; FP: ferrita poligonal; FB: ferrita bainitica; P: perlita e B: bainita. Fonte:
TRINDADE (relatério confidencial).

De posse dos diagramas representados na Figura 5.1 (a) e (b) e a partir das informac6es
fornecidas, previamente sobre os procedimentos desenvolvidos para a realizacdo dos
tratamentos térmicos analisados neste estudo, é possivel a construcdo de diagramas
esquematicos de temperatura em funcéo do tempo para os acos A, B e C, em relacéo aos
tratamentos térmicos de témpera e revenimento, témpera e particionamento e
normalizacdo, explicitando os constituintes formados em cada um deles, seguindo 0s
parametros definidos anteriormente. Na Figura 5.2 sdo apresentadas as microestruturas
que sdo previstas de serem formadas ap6s os tratamentos térmicos, empregando-se 0s
parametros estabelecidos no Capitulo 4, de (a) normalizacdo (temperatura de
austenitizacdo de 900°C por 15 minutos), para os trés acos; (b) e ttmpera e revenimento
(temperatura de austenitiza¢do de 900°C por 15 minutos, ttmpera em agua, revenimento
a 650°C por 40 minutos) para 0s acos A e B; (c) ttmpera e revenimento (temperatura de
austenitizacdo de 900°C por 15 minutos, témpera em &gua, revenimento a 650°C por 40
minutos) para o aco C; (d) témpera e particionamento (temperatura de austenitizacdo de
900°C por 15 minutos, ttmpera em sal fundido de NaNQO3, particionamento a 500°C por

20 minutos), para os acos A e B; (e) témpera e particionamento (temperatura de
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austenitizacdo de 900°C por 15 minutos, témpera em sal fundido de NaNOs,
particionamento a 500°C por 20 minutos), para 0 aco C, onde: F representa a ferrita; P
trata-se da perlita; a’p é a martensita primdria; o’s trata-se da martensita secundéria; B
refere-se a bainita; B’ trata-se da bainita revenida, Bs relaciona-se a bainita secundaria;

¥R refere-se a austenita retida e MA é o constituinte martensita-austenita.

Acos A, B e C — Tratamento Térmico de Normalizagao
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Temperatura (°C)

Aco C — Tratamentos Térmicos de Témpera e Revenimento
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Acos A e B — Tratamentos Térmicos de Témpera e Particionamento
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Aco C - Tratamentos Térmicos de Témpera e Particionamento
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Figura 5.2 — Microestruturas previstas apds os tratamentos térmicos de (a) normalizacdo para os trés acos
estudados; (b) tmpera e revenimento para 0s acos A e B; (c) témpera e revenimento para o aco C; (d)
témpera e particionamento para os agos A e B; (e) témpera e particionamento para o aco C, onde : F:
ferrita; P: perlita; o’: martensita; a’r: martensita revenida; B’: bainita revenida; o’p: martensita primaria;
o’S: martensita secunddria; B: bainita; Bs: bainita secundaria; ¥Rr: austenita retida e MA: constituinte

martensita-austenita.

5.2 Tratamento Térmico de Normalizacéo (N)

Uma vez previstos as fases e os constituintes formados, a partir de analise dos diagramas
da Figura 5.1 (a) e (b), realizaram-se andalises microestruturais, empregando-se Nital 2%
como reagente, nas amostras dos a¢os submetidos ao tratamento térmico de normalizacao.
A Figura 5.3 (a) — (f) apresenta os resultados obtidos via microscopia Optica para 0s agos
A, B e C em dois diferentes aumentos (250X e 1.000X, respectivamente); enquanto que
em (g) e (h) estdo representadas as micrografias da analise via microscopia eletrénica de
varredura realizada no a¢o B, com o intuito de ilustrar a micrografia observada, utilizando

duas resolugdes diferentes (1.600X e 12.000X), respectivamente.
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Figura 5.3 — Microestruturas dos agos apos tratamento térmico de normalizacéo: A (a,b); B (c,d); C (e,f);
MO (a, ¢, e — 250X; b, d, f, - 1.000X); MEV, aco B (g — 1.600X, h — 12.000X); ataque Nital 2%.

Observa-se na Figura 5.3 (a) — (f), que as microestruturas formadas, apds o tratamento
térmico de normalizagdo dos acos A, B e C, consiste em basicamente de ferrita e perlita.
A partir da Figura 5.3 (g) e (h), é possivel confirmar o resultado anterior, pois a ferrita e
a perlita sdo facilmente identificaveis. Buscando-se quantificar cada constituinte
formado, foi realizado a metalografia quantitativa dos acos, como pode ser observado na
Figura 5.4 (a) — (c), que trata-se da metalografia quantitativa dos acos A, B e C,
respectivamente. Para 0s acos A e B, Figura 5.4 (a) e (b), a quantidade de ferrita é
consideravelmente maior que de perlita, o que pode ser justificado, uma vez que o0s teores
de carbono iniciais dos mesmos eram menores, quando comparados ao aco C, que
apresenta perlita, como constituinte majoritario. Tais resultados, j& eram esperados,
segundo Krauss (2005), Callister (2007), Colpaert (2008) e Silva e Mei (2010).

Aco A Aco B Aco C

m Ferrita = Perlita = Ferrita © Perlita mFerrita = Perlita

11.5

71,5%

Figura 5.4 — Andlise metalografica quantitativa do (a) aco A; (b) aco B; (c) ago C, em termos de ferrita e
perlita, apds o tratamento térmico de normalizag&o.
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5.3 Tratamento Térmico de Témpera (Q)

As amostras que foram submetidas ao tratamento térmico de témpera foram analisadas
quanto a sua microestrutura, empregando-se microscopia optica (1.000X) e eletronica de
varredura (5.000X), também utilizando Nital 2% como reagente. Na Figura 5.5 (a) — (f),
é possivel analisar as microestruturas observadas apos este tratamento térmico para 0s
acos A, B e C, respectivamente. Observando-se essas imagens, € possivel perceber que
para 0 aco A, Figura 5.5 (a) e (b), e 0 aco B, Figura 5.5 (c) e (d), a microestrutura foi
composta por bainita (observada no MEV), com algumas ilhas de martensita, enquanto
que no aco C, Figura 5.5 (e) e (f), percebe-se que 0 mesmo é composto por martensita,
majoritariamente. Estes resultados, podem ser explicados pelas variagbes composicionais
dos acos. Os dois primeiros, apresentam menor teor de carbono que o aco C, e dessa
forma, as condicdes de resfriamento impostas aos mesmos, ndo permitiram a formacao
de martensita em todo material (KRAUSS, 2005; COLPAERT, 2008; SILVA E MEI,
2010).

e P By,
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Figura 5.5 - Microestruturas dos agos apds tratamento térmico de témpera: A (a,b); B (c, d); C (e, f); MO
(a, ¢, e —1.000X); MEV (b, d, f —5.000X); Ataque: Nital 2%.

5.4 Ensaio de Microdureza para as Amostras Normalizadas e Temperadas
Apés a caracteriza¢do microestrutural realizada nas amostras que sofreram normalizacao
e témpera, as mesmas foram submetidas a ensaio de microdureza Vickers HV1. Os

resultados obtidos neste ensaio sdo apresentados na Figura 5.6, e trata-se da dureza média

dos acos A, B e C, em cada uma das condi¢des de tratamento térmico.

® Normalizagdo = Témpera

600 530
500 450
400 387
300
200 159 168 198
- B

0

Ago A Aco B Aco C

Figura 5.6 — Resultados do ensaio de microdureza Vickers HV1, das amostras dos acos A, Be C

submetidas aos tratamentos térmicos de normalizacéo e témpera.

Analisando-se os resultados da Figura 5.6, pode-se perceber que os agos na condicéo
como normalizados, apresentaram dureza consideravelmente menor, quando comparados
aos agos temperados, uma vez que os constituintes formados, ferrita e perlita, possuem

dureza inferior a bainita/martensita, formadas no tratamento térmico de témpera. Além,
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disso, observa-se que a dureza na condi¢do normalizada é maior para o aco C ja que este
possui maior fracdo volumétrica de perlita, como pode ser observado a partir da Figura
5.4 (c), sendo essa, mais dura que a ferrita. Na condicdo temperada, este aco também
apresenta os maiores valores com relacao a dureza, visto que a martensita que se forma
neste, apresenta-se em maior fracdo volumétrica, quando comparado aos acos A e B (ha
condigdo temperada) que formam em sua microestrutura principalmente bainita. O
aumento da dureza do aco B, quando comparado ao aco A, em ambos o0s tratamentos,
pode ser atribuido ao maior teor de carbono inicial da liga e a presenca de elementos de
liga como boro (como pode ser observado na Tabela 4.1). Tais resultados condizem com
0 esperado, pois segundo Krauss (2005), Colpaert (2008) e Silva e Mei (2010), a dureza
de um aco submetido ao tratamento térmico de témpera € maior do que quando 0 mesmo

sofre o tratamento térmico de normalizacéo.
5.5 Tratamentos Térmicos de Témpera e Revenimento (Q&T)

A Figura 5.7 (a) — (f) refere-se as microestruturas dos acos A, B e C, ap0s 0s tratamentos
térmicos de témpera e revenimento (segundo a Tabela 4.2), analisadas por microscopia
Optica com aumento de 1.000X e microscopia eletrénica de varredura, com aumento de
5.000X, respectivamente, empregando-se Nital 2% como reagente do ataque quimico. A
condicdo de revenimento analisada, foi a temperatura de 650°C por 40 minutos. Pode-se
observar que, para os acos A, Figura 5.7 (a) e (b), e B, Figura 5.7 (c) e (d), a microestrutura
é composta por bainita revenida (B’), enquanto que o aco C, Figura 5.7 (e) e (f), trata-se
de martensita revenida (o’r). Estes resultados estdo de acordo com os obtidos apds o
tratamento térmico de témpera, e de acordo com a literatura, segundo Krauss (2005);
Colpaert (2008) e Silva e Mei (2010).
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Figura 5.7 — Microestruturas dos agos apds tratamentos térmicos de témpera e revenimento: A (a,b); B (c,
d); C (e, f); MO (a, c, e — 1.000X); MEV (b, d, f — 5.000X); Ataque: Nital 2%. Temperatura de
revenimento de 650°C.

5.6 Tratamentos Térmicos de Témpera e Particionamento (Q&P — Nital 2%o)

A Figura 5.8 apresenta as micrografias dos acos A, B e C, submetidas ao tratamento
térmico de témpera e particionamento. A condicdo de particionamento escolhida foi a
temperatura de 500°C por 20 minutos. As amostras foram analisadas via microscopia
Optica com aumento de 1.000X e microscopia eletrdnica de varredura com aumento de
5.000X, respectivamente, empregando-se Nital 2% como reagente. Sendo F referente a
ferrita; B trata-se de bainita primaria; Bs refere-se a bainita secundaria; a’p € a martensita

primaria; o’s trata-se da martensita secundaria
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Figura 5.8 - Microestruturas dos agos apds tratamentos térmicos de témpera e particionamento: A (a,b); B

(c,d); C (e, f); MO (a, ¢, e — 1.000X); MEV (b, d, f —5.000X); Ataque: Nital 2%. Temperatura de
particionamento de 500°C. Onde, F: ferrita; B: bainita primaria; Bs: bainita secundéria; o’p: martensita

primaria; o’s: martensita secundaria.
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Buscando-se perceber melhor os efeitos do particionamento do carbono, essas
micrografias foram comparadas as da Figura 5.7 (a) - (f). Com relacdo a microscopia
Optica, pode-se perceber que, para os acos A e B, Figura 5.8 (a) e (c), a microestrutura
obtida, ndo foi muito diferente quando comparadas ao tratamento térmico de témpera e
revenimento, Figura 5.7 (a) e (c), sendo que foi formada ferrita e bainita. Tal resultado
esta de acordo com o obtido por Mandal et al., (2016). Este fato pode ser justificado pelo
baixo teor de carbono destes acos, conforme a Tabela 4.1 que dessa forma, possuem
menor temperabilidade, quando comparados ao aco C. Para o0 aco C, Figura 5.8 (e), 0
tratamento térmico de témpera e particionamento promoveu um maior revenimento da

martensita formada quando comparado a Figura 5.7 (e).

Analisando-se as amostras por MEV, com relacdo ao aco A, Figura 5.8 (b) pode-se
perceber que a microestrutura formada foi composta por ferrita e bainita. Nao é possivel
diferenciar a Ultima, entre bainita priméaria e bainita secundéria, visto que o teor de
carbono dessa liga, € muito baixo (Tabela 4.1). Entretanto, é possivel que tenha sido
formado quantidade significativa de Bs, face os resultados obtidos nos ensaios mecanicos,
principalmente de tracdo e impacto (Secdes 5.8 e 5.9). A presenca de ferrita pode ser
justificada uma vez que durante o resfriamento, a curva do aco cruza a regido bifasica
(y + a), o que resulta numa redistribuigdo de atomos de carbono da austenita. O carbono,
entdo, se difunde, o que leva a formacdo de regides empobrecidas em carbono, que se
transformam em ferrita. Os resultados, estdo de acordo com o0 exposto por
Mandal et al., (2016).

Quanto ao aco B, Figura 5.8(d), observa-se que houve formacdo de bainita primaria e
secundaria, e no aco C, Figura 5.8 (f), pode-se perceber a presenca de martensita primaria
e secundaria. A diferenciagdo entre essas fases é muito dificil de ser realizada, sendo,
geralmente o ultimo, melhor identificavel a partir de seus efeitos nos ensaios mecanicos
dos materiais. A formacdo das fases secunérias (bainita e martensita) ocorreu uma vez
que a austenita retida, provavelmente ndo foi suficientemente estabilizada em carbono
durante o particionamento e assim, se decompds durante a témpera final. Deve-se
ressaltar que como proposto pela literatura essas fases conferem caracteristicas deletérias
ao aco, como serd mais bem discutido nas Sec¢des 5.8 e 5.9 deste trabalho, portanto, sua

formagéo deve ser evitada.
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5.7 Tratamentos Térmicos de Témpera e Particionamento (Q&P — Le pera)

Conforme exposto na Tabela 3.1, empregando-se diferentes ataques quimicos é possivel
revelar fases diversas. Dessa forma, de acordo com o proposto nesse projeto, as amostras
que foram submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e particionamento foram
atacadas, empregando-se 0 reagente Le Pera, buscando-se revelar o constituinte
martensita/austenita retida (MA) e austenita retida (RA), enriquecido em carbono. A
condicdo de particionamento escolhida foi a mesma da se¢éo anterior. O reagente € obtido
a partir da mistura de metabissulfito de sddio com é&cido picrico, sendo que o
detalhamento deste procedimento pode ser encontrado no Capitulo 4. Apo6s o ataque
quimico com o reagente Le Pera, as amostras foram analisadas via microscopia éptica e
eletrbnica de varredura. O ataque quimico foi bem-sucedido, pois as microestruturas
observadas apresentavam-se na coloracdo esperada de acordo com a Tabela 3.1 e
Santofimia et al. (2008). Para 0 ago A, as microestruturas analisadas via microscopia
Optica (aumento de 200X e 500X), estdo representadas na Figura 5.9 (a) e (b),

respectivamente.
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Figura 5.9 — Microestruturas observadas via microscopia optica, (a) 200X; (b) 500X. Reagente Le Pera,
para as amostras do Ago A, submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e particionamento, na

condicdo de 500°C como temperatura de particionamento.

A partir da Figura 5.9, observa-se que a ferrita apresenta coloracdo levemente azulada,
enquanto que a bainita encontra-se marrom. As ilhas de coloragdo branca, podem referir-
se tanto a austenita retida, quanto ao constituinte MA, uma vez que ambos apresentam
essa cor apds este ataque e a distingdo entre elas é dificil, mesmo empregando-se a

microscopia eletronica de varredura. Entretanto, devido a sua morfologia e os resultados
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dos ensaios mecanicos obtidos (tracdo e impacto, Secbes 5.8 e 5.9), acredita-se que seja

majoritariamente composta por austenita retida.

A Figura 5.10 refere-se a microestrutura do aco A, obtida apds analise no microscopio
eletrénico de varredura (5.000X). Como afirmado anteriormente, mesmo utilizando-se
este equipamento, é dificil realizar corretamente a diferenciacdo entre o constituinte
martensita/austenita retida (MA) e a fase austenita retida (¥r). Dessa forma, acredita-se

que o grao ndo atacado, que se apresenta em alto relevo, corresponda a austenita retida.
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Figura 5.10 - Microestrutura das amostras do A¢o A, submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e
particionamento, empregando-se como temperatura de particionamento, 500°C, onde, ¥gr: austenita retida.
MEV (5.000X). Ataque quimico Le Pera.

Para 0 aco B, a microestrutura obtida, por MO (500X), esté4 apresentada na Figura 5.11.
Pode-se notar que € composta por uma matriz bainitica que se apresenta na coloragao
marrom. Empregando-se apenas microscopia optica ndo é possivel distinguir a bainita
priméria (B) da bainita secundéria (Bs). Entretanto, acredita-se que a primeira adquire
tonalidade marrom escuro, enquanto a Ultima, de marrom claro. Além disso, é possivel
perceber a presenca de constituintes na cor branca nos contornos de graos bainiticos.
Apesar de também néo ser possivel identifica-las corretamente, empregando-se MO, pode

se tratar de austenita retida na forma de blocos além do constituinte MA.
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Figura 5.11 - Microestrutura observada via microscopia Optica (500X). Reagente Le Pera, para as

b Ly pst

amostras do A¢o B, submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e particionamento, na condicdo de
500°C como temperatura de particionamento, onde, B: bainita primaria e Bs bainita secundaria.

Quanto a analise por MEV do aco B, empregando-se aumentos de 2.000X e 5.000X,
Figura5.12 (a) e (b), respectivamente, é possivel observar a presenca do constituinte MA
(indicado pelas setas), bem como de bainita primaria (B) e secundéaria (Bs). Nao foi
observada a presenca de austenita retida, apesar de que seja possivel que a mesma nédo
tenha se decomposto totalmente, em bainita secundaria durante o resfriamento final do
material, permanecendo uma parte dessa, estavel, a temperatura ambiente e, portanto, na

microestrutura final do aco.

90 um -

@ ‘ (b)

Figura 5.12 - Microestruturas das amostras do A¢o B, observadas por MEV, (a) 2.000X ; (b) 5.000X;
submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e particionamento (temperatura de particionamento a
500°C), onde, B: bainita primaria e Bs bainita secundaria; MA: constituinte martensita/austenita retida.

Ataque quimico: Le Pera.

O aco C, também foi analisado empregando-se microscopia oOptica e eletronica de

varredura. A microestrutura formada, pode ser observada na Figura 5.13 (a) e (b), para
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MO, e foram utilizados aumentos de 200X e 500X, respectivamente. E possivel perceber
que este ago possui uma matriz composta por martensita primaria (o’p), majoritariamente,
além apresentar um constituinte com coloracdo mais clara (indicado pelas setas) que pode
tratar-se de martensita secundaria (a’s), bainita secundaria (Bs) ou mesmo,constituinte
MA. Acredita-se que se trata do constituinte MA, devido aos resultados dos ensaios
mecanicos obtidos (tracdo e impacto, Secdes 5.8 e 5.9). Em (c) e (d) estdo ilustradas as
microestruturas do aco C, com relagdo a analise via MEV, empregando-se aumentos,
2.000X e 5.000X, respectivamente, pode-se perceber que a microestrutura € composta
por uma matriz martensitica, sendo que é possivel identificar a presenca de bainita
secundaria, formada pela decomposicao da austenita retida que havia sido enriquecida de
carbono durante o particionamento e que ndo foi suficientemente estabilizada, sendo: Bs

a bainita secundaria e o’p refere-se a martensita primaria.

() (@
Figura 5.13 - Microestruturas das amostras do A¢o C, observadas por, MO (a) 200X; (b) 500X; MEV (c)

2.000X; (d) 5.000X submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e particionamento (temperatura de

particionamento a 500°C), onde, o’p: martensita primaria e Bs: bainita secundéria. Reagente LePera.

69



5.8 Ensaio de Tracéo

Foram analisados os efeitos dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento
aplicados nos acos desse estudo, quanto ao comportamento desses sob tracdo. Os
resultados obtidos, em relacdo ao limite de escoamento (LE), limite de resisténcia (LR),
bem como a variagdo da razdo eléstica (LE/LR) foram comparados com os valores obtidos
para 0s corpos de prova que sofreram os tratamentos térmicos convencionais, de témpera
e revenimento, como pode ser observado na Tabela 5.1 e nos graficos apresentado nas
Figura 5.14 e 5.15. Este ensaio foi utilizado a fim de determinar os efeitos do
enriquecimento em carbono da austenita retida na ductilidade e, portanto, alongamento
do material. A titulo de comparacao, foram ensaiados 0s acos A, B e C e foram escolhidas
as condicdes de revenimento a 650°C, por 40 minutos (para tratamento de Q&T) e de

particionamento a 500°C, por 20 minutos (para tratamento de Q&P).

Tabela 5.1 — Propriedades mecénicas dos trés acos do estudo, submetidos a témpera e revenimento
(patamar de revenimento a 650°C, por 40 minutos,) e témpera e particionamento (patamar de

particionamento a 500°C, por 20 minutos).

Acos Condicéo LE(MPa) LR(MPa) LE/LR
A Q&T 504 593 0,85
B Q&T 546 631 0,87
C Q&T 574 682 0,84
A Q&P 451 569 0,79
B Q&P 437 607 0,72
C Q&P 432 608 0,71
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Figura 5.14 - Resisténcia mecanica de tracdo das amostras dos acos A, B e C, submetidos aos tratamentos
térmicos de témpera e revenimento (Q&T), patamar de revenimento a 650°C, e de témpera e

particionamento (Q&P), patamar de particionamento a 500°C.

70



1,00
0,90 0,85 0,87 0,84
— 0,79
o 0,80
—
& 0,70
—
=0,60
S
20,50
3
m 0,40
2 0,30
S
& 0,20
0,10
0,00

0,72 0,71

Ago A Ago B Aco C
mQ&T = Q&P

Figura 5.15 - Raz&o elastica (LE/LR) obtida para o as amostras dos acos A, B e C, submetidas a Q&T,

patamar de revenimento a 650°C, e Q&P patamar de particionamento a 500°C.

Pode-se perceber que os resultados de LE e LR para 0s agos na condi¢do Q&P, de acordo
com a Tabela 5.1 e a Figura 5.14, apresentam valores menores quando comparados com
a condicdo Q&T. Além disso, é esperado que quanto maior o teor de carbono da liga,
maiores os valores de LE e LR (desde que seguidos os mesmos parametros do tratamento
térmico). Este fato pode ser confirmado pelos resultados acima, para as amostras que
foram submetidas aos tratamentos Q&T. Entretanto, o limite de escoamento das amostras
submetidas aos tratamentos Q&P, ndo apresentaram a mesma tendéncia. Justifica-se este
comportamento a partir das microestruturas formadas nos acos B e C, conforme exposto
nas Segdes 5.6 e 5.7. Assim como foi afirmado, ao se analisarem as Figuras 5.8 (d) e (f),
5.11 — 5.13, apds os tratamentos térmicos de témpera e particionamento, formaram-se
estruturas secundarias, como bainita e martensita secundarias (Bs ¢ a’s, respectivamente),
a partir da decomposicdo da austenita retida, durante o resfriamento final. Isto ocorreu, ja
que provavelmente a mesma ndo havia sido completamente estabilizada em carbono. N&o
se observaram, contudo, variagdes significativas quanto ao LR comparando-se os a¢os B
e C.

A razdo elastica que pode ser definida como a raz&o entre os limites de escoamento e de
resisténcia do aco também é um pardmetro importante a ser analisado, quanto a
aplicabilidade do tratamento de Q&P, pois o efeito mola, do inglés spring-back, esta
diretamente ligado a essa relacdo. Este fenémeno indesejavel ocorre, quando a chapa que
esta sendo conformada, “salta da matriz” por ndo assumir o formato desejado, ou seja,

diminui a capacidade do material de tolerar deformacdes plasticas (GORNI et al., 2002;
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JUNIOR et al., 2013). Dessa forma, quanto mais baixos os valores da razéo elastica, maior
a capacidade de encruamento do material, e consequentemente, menor a probabilidade do
surgimento deste efeito durante a conformacao do tubo. Entdo, ao se analisar a Figura
5.15, pode-se perceber que a condicdo Q&P foi benéfica para 0s acos neste sentido. Dessa
forma, apesar de os limites de escoamento e de resisténcia, em tracdo, serem mais baixos
apos este tratamento, pode-se afirmar que os efeitos causados pelo mesmo justificam seu

uso em algumas aplicagoes.

A diminuicdo da resisténcia mecanica dos acos tratados por Q&P e, portanto, sua maior
ductilidade, pode ser atribuido a combinacgdo de diversos fatores como: diminuicéo na
supersaturacdo em carbono da martensita, variacbes na densidade de discordancias,
presenca de ferrita na microestrutura final do aco (como observado nas amostras do aco
A) e aumento na fracdo de austenita retida, enriquecida em carbono (MANDAL et al.,
2016).

Em seguida, analisaram-se as amostras do aco B, submetidas a segunda condicdo de
tratamentos térmicos de témpera e particionamento (BQP,), conforme exposto na Tabela
4.3, quanto a suas propriedades mecanicas, as quais foram comparadas as amostras BQT,
submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e revenimento (Q&T), nos mesmos

parametros. A Tabela 5.2 apresenta os resultados obtidos a partir deste ensaio.

Tabela 5.2 — Propriedades mecénicas das amostras BQT e BQP, em ensaio de tracdo, que foram

submetidas ao procedimento de témpera e revenimento (Q&T) e témpera e particionamento (Q&P)

Condicdo LE(MPa) LR(MPa) LE/LR
Q&T 600 696 0,86
Q&T 592 698 0,85
Q&T 591 697 0,85
Q&P 414 563 0,74
Q&P 395 557 0,71
Q&P 384 546 0,70

Considerando-se que os valores médios obtidos para LE e LR, para as amostras BQP,
foram 398 MPa e 555 MPa, respectivamente, e comparando-se com os valores da Tabela
5.1, para o aco B, percebe-se que houve uma diminuigdo dos limites de escoamento e de
resisténcia das mesmas. Dessa forma, 0 aumento na temperatura de particionamento,

diminuiu a resisténcia mecanica do material, visto que provavelmente provocou uma
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maior difusdo de carbono da martensita primaria para a austenita, sem, contudo, promover
a total estabilizacdo da mesma. Com relagdo a razdo elastica, ndo foram percebidas
alteragOes significativas entre as duas condicOes de tratamentos térmicos de témpera e

particionamento.

A Figura 5.16 refere-se a curva de tensdo (MPa) em funcéo da deformacéo (%) para as
amostras BQT (curva 1) e BQP (curva 2). Apesar de o limite de escoamento ser
consideravelmente menor, para as amostras na condicdo BQP, pode-se perceber que a
ductilidade do material foi aumentada, quando submetido aos tratamentos térmicos de
témpera e particionamento, uma vez 0s corpos desse sofrem maior deformacéo, de

aproximadamente 4%, quando sujeitos ao ensaio de tracao.

1 - Condicdo Q&T
2 - Condigdo Q&P
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Figura 5.16 — Curvas de tensdo x deformacéo obtidas para as amostras BQT e BQP, submetidas aos

tratamentos térmicos de témpera e revenimento e témpera e particionamento.

O aumento observado na ductilidade do ago submetido a este tratamento pode ser
justificado pela a ocorréncia do Efeito TRIP (transformacédo induzida por plasticidade),
no qual, parte da austenita retida transforma-se em martensita, devido a aplicagio de uma
tensdo externa, efeito este que gera uma diminuigéo das tensdes residuais localizadas do
material, devido a essa transformacao de fase por deformacéo (ZHANG et al., 2011). Este
resultado, esta de acordo com o proposto por Wang et al. (2010) no estudo de acos
martensiticos contendo, 0,21C-1,75Si-0,29Mn-1,03Cr-2,86Ni-0,31Mo0-0,08V-0,049Nb-
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0,001Si-0,006P (% em massa), e De Diego-Calderon et al., (2015), no qual se analisou
um acgo TRIP (0,25C-1,50Si-3,00Mn-0,023Al, % em massa).

5.9 Ensaio de Impacto Charpy

Uma vez empregados 0s mesmos pardmetros nos tratamentos térmicos, Tabela 4.2, para
as amostras dos agos A, B e C, analisaram-se os efeitos do tratamento de Q&P na
tenacidade ao impacto. O grafico da Figura 5.17 apresenta os resultados observados a
partir do ensaio de impacto Charpy, a temperatura de -60°C, para as amostras dos
tratamentos Q&T e Q&P.

200
180 170 174

—_—
D
(=]

)

a

—_
n
)

120
100

Energia Absorvid
N A N X
oS O O O

(=)

Aco A Aco B Aco C
mQ&T = Q&P

Figura 5.17 — Resisténcia ao impacto a temperatura de -60°C, de CPs dos agos A, B e C, submetidos aos
tratamentos térmicos de témpera e revenimento (temperatura de revenimento a 650°C, por 40 minutos) e

témpera e particionamento (temperatura de particionamento a 500°C, por 20 minutos).

A partir da Figura 5.17, percebe-se que o tratamento de Q&P, a temperatura de - 60°C
melhorou um pouco a tenacidade ao impacto do a¢o A, enquanto que parao acos Be C a
mesma apresentou-se muito inferior, sendo esperada uma tendéncia semelhante a
observada no aco A. Este efeito, pode ser atribuido & presenca de bainita e martensita
secundarias (Bs e a’s, respectivamente), nas microestruturas desses, respectivamente,
assim como foi destacado nas Secbes 5.6 e 5.7, bem como do constituinte MA. Essas

fases s@o formadas pela decomposicao da austenita retida, devido ao particionamento de
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carbono nao ter sido suficiente para promover a estabilizagdo da mesma, sendo que ambos
possuem baixa tenacidade ao impacto o que diminui a energia absorvida pelo material. O
constituinte MA (martensita/austenita retida) na microestrutura final dos acos B e C pode
ter contribuido, ainda mais, para uma queda na tenacidade ao impacto dos materiais. Além
disso, a microestrutura formada no aco A é composta por ferrita (F) e bainita (B) e foi
observada a presenca de austenita retida (¥r). A presenca dessa, aumenta a tenacidade ao
impacto do material, segundo Speer et al. (2003a) e Speer et al., (2003b), evidenciando
uma melhora no comportamento deste aco, quando submetido ao tratamento proposto,

além de se tratar do objetivo dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento.

A melhora observada, quanto a tenacidade ao impacto do aco A, pode ser explicada ja
que no ensaio de impacto, parte da energia potencial devido ao movimento do martelo é
absorvida pelo o material e provoca uma transformacdo de fase, da austenita em
martensita, sendo essa, denominada de Efeito TRIP, que causa um relaxamento das
tensdes residuais locais. Além disso, a transformacdo de fase pode ocorrer de forma
localizada, na ponta de eventuais trincas, sendo essa transformacdo, gerada pela
deformacdo que a prdpria trinca causa no material, e dessa forma, a energia necessaria
para promover a falha do aco é maior (MARQUES et al., 2000; ZHANG et al., 2011).

Analisaram-se, entdo, as amostras BQT e BQP, do aco B, quanto a tenacidade ao impacto.
A Figura 5.18 apresenta tais resultados, na forma de energia absorvida (J) X
Temperatura (°C). Analisando-se a Figura 5.18, pode-se perceber que na condi¢do Q&P,
a energia absorvida no ensaio de impacto, foi maior que quando comparado a condicéo
Q&T, para temperaturas > -20°C. Este resultado evidencia os efeitos benéficos dos
tratamentos térmicos de témpera e particionamento, visto que em temperaturas mais altas,
a energia absorvida pelo material foi maior, devido a presenca da austenita retida (mesmo
que ndo tenha sido detectada na microestrutura deste aco). Em temperaturas abaixo dessa,
0 comportamento do material foi o inverso. Justifica-se esse fato pela presenca do
constituinte MA, formado ap6s os tratamentos Q&P, que fragiliza o material. Além disso,
comparando-se com a Figura 5.17, referente ao aco B, & temperatura de -60°C, a
tenacidade ao impacto das amostras BQP é bem maior, indicando que o tratamento de
particionamento a 650°C foi melhor para 0 aco em questdo, pois o enriquecimento da
austenita retida, deve ter impedido que grande parte da mesma fosse decomposta, durante

o resfriamento final.
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Figura 5.18 — Energia absorvida (J) no ensaio de impacto Charpy x Temperatura (°C) para as amostras
BQT e BQP.

5.10 Ensaio de Microdureza Vickers

Para os ensaios de microdureza Vickers HV1, realizados nas amostras dos agos A, B e C,
foram tracados os graficos da Figura 5.19 (a) de dureza em funcdo da temperatura de
revenimento (°C), para tratamento de Q&T; (b) de dureza em funcdo da temperatura de
particionamento (°C), para tratamento de Q&P. Foram analisados os patamares de
revenimento e de particionamento a 400°C, 450°C, 500°C e 600°C, por 40 minutos e por

20 minutos, respectivamente.
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Figura 5.19 — Dureza média em funcéo de (a) temperatura de revenimento (°C); (b) temperatura de
particionamento (°C), para tratamento de Q&T e Q&P, das amostras dos agos A, B e C, empregando-se
0s patamares de revenimento e de particionamento de 400°C, 450°C, 500°C e 600°C, por 40 minutos e 20

minutos, respectivamente.

Como era esperado, analisando-se a Figura 5.19 (a), na condicdo Q&T, o ago C, que
possui maior teor de carbono (Tabela 4.1), apresenta maiores valores de dureza média. O
aco B possui dureza intermediaria, enquanto que o0 a¢o A, apresenta menor dureza. Além
disso, com o aumento da temperatura de revenimento, observa-se uma diminuicdo da
dureza do material, uma vez que estd ocorrendo o revenimento das microestruturas
formadas e dessa forma, o carbono se difunde e se precipita na matriz na forma de

carbonetos.

Na Figura 5.19 (b), as amostras dos agos A, B e C, submetidas a Q&P, apresentam
tendéncia semelhante, as submetidas a Q&T. O aco com maior teor inicial de carbono
(aco C) apresentou valores mais elevados, no que diz respeito & dureza media, sendo o
aco B, intermediario, e 0 aco A apresentou dureza mais baixa. Além disso, podem-se
justificar estes resultados, a partir das microestruturas observadas nos agos em questao,
apos os tratamentos Q&P (conforme a Se¢édo 5.6 e 5.7) nas quais observou-se a presenca
de ferrita e bainita no ago A e bainita no aco B que possuem durezas menores que a
martensita, formada no aco C. Para o ultimo, o decaimento na dureza média, com o
aumento da temperatura de particionamento é mais sutil até a temperatura de 450°C,
enquanto que, para temperaturas mais altas, os valores obtidos foram condizentes com os

observados nos tratamentos Q&T. Pode-se dizer que o aco C sofre maior influéncia da
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temperatura de particionamento uma vez que é mais temperavel, pois apresenta maior
teor inicial de carbono e elementos de liga, como silicio (Si) e titanio (Ti) em sua

COMpOsigao.

O grafico da Figura 5.20, foi entdo construido, buscando-se melhorar a compreenséo do
comportamento dos acos A e B, quanto aos tratamentos Q&P. Pode-se perceber que
ambos apresentaram uma tendéncia de decaimento da dureza media em fungdo do
aumento da temperatura de particionamento, apesar desse efeito, ser menor nestes agos,

em comparagdo com o aco C.
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Figura 5.20 - Microdureza média em funcdo de temperatura de particionamento (°C) das amostras dos
acos A e B submetidos a Q&P, empregando-se 0s patamares particionamento de 400°C, 450°C, 500°C e
600°C, por 20 minutos.

A partir do comparativo entre as curvas de dureza do aco C, construiu-se o grafico da
Figura 5.21, para as condi¢des Q&T e Q&P. Observa-se que o comportamento deste aco
difere dos demais. Para 0s acos A e B, a dureza média obtida apds os tratamentos Q&T,
foi maior que a dureza média dos tratamentos Q&P, em todas as temperaturas de
particionamento. Entretanto, essa tendéncia ndo se manteve para o aco C, que a
temperaturas inferiores a aproximadamente 500°C, apresenta maiores valores de dureza
média, nos tratamentos térmicos de témpera e particionamento. Este fato pode estar
relacionado a formacdo de martensita secundaria, visto que, como proposto por Speer et
al. (2005), Edmonds et al. (2006) e Seo et al. (2016), essa, apresenta maior conteido de

carbono que a martensita primaria, e, dessa forma, maior dureza.
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Figura 5.21 - Dureza média em fungéo patamar de temperatura (°C) das amostras do Ago C submetidas a
Q&T e Q&P, empregando-se 0s patamares de revenimento e de particionamento de 400°C, 450°C, 500°C
e 600°C, por 40 minutos e 20 minutos, respectivamente.

Realizou-se entdo ensaio de microdureza Vickers, HV1, nas amostras BQT e BQP,
submetidas aos tratamentos térmicos de témpera e revenimento e témpera e
particionamento tratados segundo a Tabela 4.3, que foram soldadas de acordo com o0s
pardmetros da Tabela 4.4 e analisaram-se os perfis de dureza horizontal obtidos,
iniciando-se pelo metal base, passando pela ZTA e ZF e terminando novamente no metal
base, a fim de se determinar o comportamento das amostras submetidas aos tratamentos
Q&P, a partir da comparagdo com as que foram submetidas aos tratamentos Q&T. A
Figura 5.22 apresenta esses perfis em termos de microdureza Vickers (HV1) e os
parametros empregados foram determinados de forma que o aporte térmico seja
semelhante entre os dois tratamentos térmicos, sendo (a) amostra BQT 1; (b) amostra
BQT 3; (c) amostra BQP 1;(d) amostra BQP 3. Em vermelho, esta representada a dureza
média do metal base.
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Figura 5.22 — Perfis de microdureza, HV1, realizados para as amostras submetidas ao procedimento de
soldagem, que haviam sido previamente tratadas por (a) e (b) témpera e revenimento (BQT 1 e BQT 3);

(c) e (d) ttmpera e particionamento (BQP 1 e BQP 3).

Analisando-se a Figura 5.22 (a) e (b), para as amostras tratadas via Q&T, pode-se

perceber que a dureza média, no metal base é em torno de 218 HV1, enquanto que a
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dureza do metal de solda varia com o aporte térmico, diminuindo com o aumento do
mesmo. Este comportamento foi confirmado em estudos prévios como os de Durand
(2007) e Albuquerque et al. (2012) . Isto ocorre, uma vez que o0 tempo de permanéncia a
alta temperatura, nessa regiao, € maior. Dessa forma, como a dureza € funcao da taxa de
resfriamento, para aportes térmicos maiores, o resfriamento sera mais lento, gerando uma
microestrutura com menor dureza, devido ao aumento do tamanho dos grdos da ZTA
(ORDONEZ, 2004; AWS, 1993). Para as amostras tratadas via Q&P, Figura
5.22 (c) e (d), o valor obtido para dureza média, no metal base foi de 168 HV1, seguindo
a mesma tendéncia dos tratamentos Q&T, quanto ao metal de solda, sendo menor no
aporte térmico mais elevado. Também ¢é possivel perceber, que a regido da ZTA mais
proxima do corddo de solda, apresenta dureza proxima a da zona fundida, tanto para
amostras BQT quanto BQP. Resultados semelhantes foram observados por Spena et al.
(2016). Além disso, a variacdo da dureza na regido da zona fundida, foi menos
pronunciada nas amostras BQP. Entretanto, pode-se dizer que os tratamentos Q&P ndo
apresentou resultados que justificassem sua utilizacdo previamente a procedimentos de

soldagem.

5.11 Anélise das Microfractografias

Foram analisadas as fraturas obtidas apds os ensaios de tracdo, empregando-se
microscopia eletronica de varredura. A Figura 5.23 apresenta os resultados de CPs para
as amostras BQT, (a) e (b); BQP (c) e (d), tratadas segundo a Tabela 4.3, aumentos de
1.000X e 5.000X, respectivamente. Nota-se que as fraturas geradas ap0s este ensaio, para
o0s tratamentos térmicos de témpera e revenimento, Figura 5.23 (a) e (b), e témpera e
particionamento, Figura 5.23 (c) e (d), foram muito semelhantes entre si, apresentando
carater ductil, uma vez que é possivel observar a presenca de pequenas depressdes e
microcavidades alveolares, ou “dimples” equiaxiais, na superficie das fraturas. A
presenca de ‘“dimples” finos, indicam alta ductilidade como consequéncia do
coalescimento de microcavidades, sendo que trata-se, de um indicativo de que o material
absorveu consideravel quantidade de energia, previamente a fratura. Estes resultados
estdo em conformidade com os obtidos por Mandal et al. (2016), que investigaram um
aco TRIP quanto aos efeitos dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento.

81



W VEGA3 TESCAN|
View fleld: 56.2 ym =10 ym o
VEGA3 LMH Nanolab = REDEMAT- UFOP,

View field: 277 pm_ = 50 ym
VEGA3 LMH NanoLab - REDEMAT-UFOP|

ot <,
VEGAS3 TESCAN|

SEM HV: 20.0 kV Dat: SE
WWD: 24.63 mm. View fleld: 55.3 pm =10 pm |
SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 LMH NanoLab = REDEMAT- UFOPB|

(d
Figura 5.23 — Microfractografias (MEV) de CPs ensaiados em tracdo das amostras; BQT: (a) 1.000X; (b)
5.000X; BQP: (c) 1.000X; (d) 5.000X.
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A Figura 5.24 trata-se das microfractografias de CPs de ensaio de impacto Charpy BQT
e BQP que foram tratadas segundo os parametros da Tabela 4.3, nas temperaturas de
- 60°C e -80°C, onde (a) e (b) tratam-se das amostras BQT, enquanto em (c) e (d) estdo
representadas as microfractografias das amostras BQP (MEV, 500X). Analisando-se a
Figura 5.24 pode-se perceber que assim como no ensaio de tragdo, os resultados obtidos
para os tratamentos Q&P, foram muito semelhantes aos dos tratamentos Q&T. As
microfractografias apresentadas na Figura 5.24 (a) — (d), exibem caracteristicas mistas
com relacao a falha, ou seja, ductil e fragil, onde sdo observados “dimples” (regido ductil)

e facetas de clivagem (regido fragil). Dessa forma, pode-se concluir que a fratura do
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material se iniciou com aspécto ductil e essa foi propagada até o rompimento do mesmo,
com arrancamento final, fragil, sendo que tais resultados, estdo em conformidade com os
obtidos por Mandal et al. (2016).
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(d)
Figura 5.24 — Microfractografias, de CPs ensaiados em impacto Charpy das amostras, BQT: (a) -60°C;
(b) -80°C; BQP: (c) -60°C; (d) -80°C. MEV (500X).
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Como considerac0es finais, pode-se afirmar que, analisando-se os estudos disponiveis na
literatura, como De Knijf et al. (2014), Hajyakbary, et al., (2014b), De Diego-Calderon
(2015), Toji et al. (2015), Seo et al. (2016), é possivel perceber que os acos tratados
segundo a metodologia de témpera e particionamento foram fabricados, buscando-se uma
composicao com consideravel teor de elementos de liga o que favorece particionamento.
Como ressaltado por De Knijf et al. (2014) e De Diego-Calderén (2015), o silicio e o
aluminio impedem a formacdo de carbonetos enquanto que o manganés dificulta a
formacdo da ferrita, perlita e bainita, garantindo-se que haja carbono suficiente,

disponivel, para estabilizar a austenita retida durante a témpera final.

Os acos estudados nessa dissertacdo de mestrado, entretanto, tratam-se de agos comerciais
que sdo diretamente empregados nas industrias petroliferas e dessa forma, visando
atender as normas vigentes no que se refere ao transporte, a conducéo e revestimento dos
pocos de petroleo. Os mesmos, durante sua fabricacdo, ndo sofreram adi¢oes de elementos
de liga além das estabelecidas. Por este motivo, esses acos ndo apresentaram a quantidade
esperada de austenita retida em sua microestrutura final, uma vez que a mesma nao foi
suficientemente estabilizada em carbono e se decompbs em bainita ou martensita
secundaria ao final do tratamento de témpera e particionamento. Um maior beneficio do
tratamento Q&P podera ser obtido com acos API, mas serdo necessarios ajustes

adequados do design da liga.
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6 CONCLUSOES

A microestrutura obtida apds o tratamento térmico de normalizacdo (N) consistiu em
ferrita e perlita para todos os acos. Empregando-se a técnica de metalografia quantitativa,
foi possivel determinar a proporcdo de cada fase. O aco A apresenta maior fracdo de
ferrita (88,5%), e menor de perlita (11,5%), enquanto que para 0 aco B, tém-se 63% e
36%, e para 0 aco C, 28,5% e 71,5%, de ferrita e perlita, respectivamente.

O tratamento térmico de témpera (Q) conferiu uma maior dureza aos a¢os quando
comparados a condigdo normalizada, visto que foi formada uma microestrutura composta
por fases que apresentam elevadas tensdes residuais, como bainita (para os acos A e B) e

martensita (para o aco C).

As amostras tratadas segundo a metodologia de témpera e revenimento (Q&T)
apresentaram microestrutura composta de bainita revenida (acos A e B) e martensita
revenida (aco C). O aumento na temperatura de revenimento gerou uma diminuicdo na
dureza média do material devido a precipitacdo de carbonetos na matriz ferritica a partir

da difusdo de carbono da bainita/martensita.

Buscando-se realizar corretamente os tratamentos térmicos de témpera e particionamento
foi necessario desenvolver uma metodologia para a realizacdo da témpera em sal fundido
de nitrato de sddio (NaNOs) que consistiu na construcdo de uma cuba de aco, com as
dimens6es 300mm (comprimento) x 200mm (altura) x 200mm (profundidade), sendo o

banho, monitorado por um termopar, imerso em seu interior.

Empregando-se os reagentes Nital 2% e Le Pera a fim de revelar a microestrutura formada
no ago A, pode-se perceber a presencga de ferrita, bainita e austenita retida. Acredita-se
que parte dessa, deva ter se decomposto em bainita secundaria ja que possivelmente ndo
foi estabilizada o suficiente em carbono, previamente ao resfriamento final. A
decomposicéo da austenita retida (em Bs ou a’s) durante a témpera final, foi observada
nos trés acos estudados e deve ser evitada, visto que essas fases secundarias conferem
propriedades deletérias aos mesmos. Para 0 aco B, a microestrutura é composta de bainita
primaria e bainita secundéria, constituinte MA e austenita retida, enquanto que no aco C,

foi formada martensita primaria, martensita secundaria, bainita secundaria, constituinte
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MA e austenita retida.

Os tratamentos térmicos de témpera e particionamento conferiram aos agos, menores
valores, com relagédo a razdo elastica, o que diminui as chances de ocorréncia do efeito
mola. Aumentaram a capacidade de encruamento do mesmo. Além disso, os tratamentos
Q&P, aumentaram o alongamento maximo das amostras BQP em aproximadamente 4%.
A partir do ensaio de impacto Charpy, percebe-se que os tratamentos Q&P aumentaram
a tenacidade ao impacto do aco A, a temperatura de -60°C. Para os a¢os B e C, entretanto,
a presenca das fases secundarias observadas, aliadas ao constituinte MA, ofuscaram os
efeitos benéficos da presenca da austenita retida. Para as amostras BQP, em temperaturas
superiores a de -20°C, a energia absorvida pelo material, neste mesmo ensaio, foi maior,
qguando comparado as amostras BQT. Com relacéo ao ensaio de microdureza Vickers, as
amostras submetidas aos tratamentos Q&P apresentaram um comportamento similar as
tratadas via Q&T. Com o aumento da temperatura de particionamento diminuiu-se a

dureza média do material.

As amostras BQP, submetidas a soldagem GTAW (TIG) apresentaram comportamento
semelhante as amostras BQT, também soldadas, com a dureza da zona fundida, variando
com o aporte térmico, diminuindo, com o aumento do mesmo. Os tratamentos térmicos
de témpera e particionamento, portanto, ndo apresentaram variacdes significativas que

justificassem suas utilizacdes, antes de promover-se o procedimento de soldagem.

Analisando-se as fraturas formadas nos corpos de prova de amostras submetidas aos
tratamentos Q&P, ap6s ensaios de tracdo e impacto, foi possivel notar que as mesmas
foram muito semelhantes as amostras tratadas, segundo a metodologia Q&T,

apresentando caréater ductil, devido a presenca de “dimples”.

Os acos estudados neste trabalho apresentaram, portanto, bons resultados, quanto aos
tratamentos térmicos de témpera e particionamento, sendo que caso fossem empregados
para tal finalidade agos com design de liga, adequado para este tratamento, o efeito da

austenita retida seria ainda mais evidenciado.

86



7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Quantificar a austenita retida formada, ap0s os tratamentos térmicos de témpera e
particionamento, empregando-se a técnica de EBSD ou difracdo de raios x. Empregar
diferentes temperaturas de témpera em sal fundido, afim de se analisar os efeitos dessas,
na quantidade de austenita retida formada. Variar os pardmetos de particionamento e
analisar seus efeitos, na microestrutura e propriedades mecanicas. Analisar o
comportamento desses acos, apds os tratamentos Q&P, em meios contendo H»S. Analisar

o efeitos dos tratamentos térmicos de témpera e particionamento em outras ligas.
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