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Resumo

Os acos C-Mn sdo comumente empregados para a producdo de tubos na industria
de gas e 6leo. No entanto, os processos tecnoldgicos estdo sendo continuamente
modificados pelo aumento da demanda por acos com boa combinacdo de alta
resisténcia mecéanica e alta tenacidade. Com o propésito de conseguir prever e
aperfeicoar a microestrutura final e alcancar as propriedades desejadas em
materiais processados termicamente, estudos sobre cinética de transformacédo de
fase e produtos de transformacdo da austenita em resfriamento continuo sédo de
grande importancia do ponto de vista industrial. Neste contexto, este trabalho
apresenta a caracterizacao microestrutural de um aco C-Mn no estado de entrega e
submetido a diferentes taxas de resfriamento apds a sua austenitizacdo a 920°C.
Com o emprego de ensaios dilatométricos em conjunto com a microscopia optica,
microscopia eletronica de varredura e ensaios de microdureza, o diagrama de
Transformacdo em Resfriamento Continuo (TRC) foi determinado. A cinética de
transformacao de fases foi estudada utilizando-se o modelo JMAK.
Palavras-chave:Acos C-Mn; Tubo sem costura; Diagrama TRC; Cinética de
transformacéo de fases.

KINETICS OF PHASE TRANSFORMATIONS OF A C-Mn STEEL USED IN THE
MANUFACTURE OF SEAMLESS PIPE

Abstract
The C-Mn steels are commonly used for production of pipes in the gas and oil
industry. However, technological processes are continually modified by the increased
demand for steels with high strength-toughness combination. Aiming to predict and to
improve the final microstructure and achieve the desired properties in thermally
processed materials, research works about kinetic of phase transformations and
products of austenite in continuous cooling are of great importance from the industrial
point of view. In this context, this work presents the microstructural characterization
of a C-Mn steel in the as-rolled state and submitted to different cooling rates after its
austenitization at 920°C. Using dilatometric tests in conjunction with optical
microscopy, scanning electron microscopy and microhardness tests, the
continuous-cooling-transformation (CCT) diagram was determined. The kinetics of
phase transformations was studied using the JMAK model.
Keywords: C-Mn steels; Seamless pipe; CCT diagram; Kinetic of phase
transformations.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, os acos para tubos tém sido submetidos a um extensivo
desenvolvimento devido ao constante aumento da demanda por agos com boa
combinacéo de elevada resisténcia mecanica e boa tenacidade. Esta exigéncia esta
relacionada ao crescente consumo de energia produzida a partir do petrdleo e do
gas natural no mundo, levando a exploracdo de pocos cada vez mais profundos e o
transporte de seus produtos por distancias cada vez maiores [1-4]. Para alcancar
essa demanda € necessario que o tubo tenha grandes diametros, espessura de
parede relativamente grande e trabalhe sob elevadas pressdes internas a fim de
melhorar a eficiéncia no transporte [3-6].

Do ponto de vista industrial, € de grande importancia que se tenha conhecimento
sobre a cinética de transformacdo de fases e os produtos de transformacdo da
austenita em resfriamento continuo para uma melhor compreensdo do
comportamento do aco e os efeitos dos parametros de processamento do mesmo
[7-8]. Dessa maneira, € possivel prever e aperfeicoar a microestrutura final e
alcancar as propriedades mecanicas e metalurgicas desejadas em materiais
processados termicamente [9].

A equacédo Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK) [10,11] pode descrever muito
bem transformacfes de fases, em condi¢des isotérmicas, envolvendo nucleagéo e
crescimento de novas fases por meio de difusdo de elementos. No entanto, muitos
autores aplicaram esta equacdo para estudar a cinética de transformacdo em
condi¢cBes néo isotérmicas obtendo resultados satisfatorios [12-17].

Em geral, a dilatometria € um método poderoso para a analise da cinética de
transformacdo em estado soélido, medindo a variagdo do comprimento da amostra
em funcdo da temperatura. Por intermédio das curvas dilatométricas é possivel
determinar as temperaturas criticas de transformacéo e estabelecer uma relacéo
entre as fracdes volumétricas dos microconstituintes, a temperatura e o tempo de
transformacao [18-22].

Neste contexto, este trabalho buscou, por meio de ensaios dilatométricos e da
utilizacado da adaptacdo da equacdo JMAK para resfriamento continuo, caracterizar
a cinética de transformacéo de fases e determinar o diagrama TRC de um a¢o C-Mn
utilizado na fabricacdo de tubos sem costura de grande espessura de parede
(30mm).

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Nesse trabalho, foi estudado um tubo de aco C-Mn produzido pelo Processo
Mannesmann de laminag¢ao a quente dando origem a um tubo com diametro externo
de 273mm e espessura de parede igual a 30mm. Este aco atende as especificacdes
de composi¢do quimica requeridas pela Norma API 5L [23] para o grau X80, sendo
as concentracbes maximas para cada elemento de 0,18%C; 1,90% Mn;
0,15%Nb+Ti+V; 0,45%Si; 0,015%S; 0,025%P; 0,50%Cu; 0,50%Cr; 1,00%Ni;
0,50%Mo e 0,004%B.

2.2 Procedimentos Experimentais

2.2.1 Ensaios de dilatometria



Foram retiradas amostras da secado transversal da parede do tubo, localizadas a
6mm da borda externa. Os ensaios de dilatometria foram feitos aplicando-se ciclos
térmicos em corpos de prova cilindricos com 10mm de comprimento e 3mm de
diametro. O equipamento utilizado foi um dilatdmetro de témpera R.I.T.A L78 com
termopar do tipo K. O aco foi aquecido a uma taxa de 3°C/s até a temperatura de
austenitizacdo de 920°C durante 3min. O aco entdo foi resfriado até a temperatura
ambiente sob 12 diferentes taxas de resfriamento: 100°C/s, 50°C/s, 25°C/s, 20°C/s,
15°C/s, 10°C/s, 7°Cls, 5°Cls, 3°Cls, 2°C°/s, 1°C/s e 0,5°C/s. Para determinacao das
microdurezas dos corpos de prova de dilatometria, foram feitas 10 indentagbes
aleatérias em cada amostra, com carga de 200gf aplicada por 5s, utilizando um
microdurémetro Pantec.

A partir de uma analise prévia dos resultados obtidos nos ensaios dilatométricos,
algumas amostras, submetidas a taxas de resfriamento especificas, foram
preparadas para analise microestrutural.

2.2.2 Caracterizacdo microestrutural

A regidao onde foram retirados os corpos de prova de dilatometria, no estado de
entrega, e 0s corpos de prova resfriados a 100°C/s, 50°C/s, 20°C/s, 7°C/s e 2°C/s
foram caracterizados microestruturalmente. As amostras foram submetidas ao
procedimento padrdo de preparacdo metalografica [24] e atacadas com Nital 2%. A
analise microestrutural foi realizada por microscopia Optica usando-se um
microscopio Optico Leica DM2700M. A microscopia eletrénica de varredura foi
realizada com um microscoépio Vega3 Tescan.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacdo Microestrutural do Estado de Entrega

A Figura 1 apresenta a microestrutura da regido analisada no estado de entrega.
Pode-se observar que a aco é constituido por ferrita (parte clara) e agregados

eutetoides (parte escura), o que esta de acordo com outros acos de composicao
quimica semelhante encontrados na literatura [25,26].

Agregados

eutetoides

eutetoides (parte escura), 400x, MO. (b) 5000x, MEV. Ataque Nital 2%.

3.2 Determinacao Experimental do Diagrama TRC



A Figura 2-a apresenta, a titulo de ilustracdo, uma curva dilatométrica de
austenitizacdo durante aquecimento continuo a 3°C/s e sua derivada de primeira
ordem. A partir destes dados, fazendo-se uso do método das derivadas e do método
dos desvios minimos [12,13,16,17], foi possivel determinar as temperaturas criticas
(Ac; e Acz) do aco estudado. Este procedimento foi executado em 12 corpos de
prova e a Figura 2-b apresenta as temperaturas criticas obtidas para cada um dos
ensaios, assim como os valores médios para 0 aco em questdo. As temperaturas
médias Ac; e Acszdeterminadas séo 741°C e 872°C, respectivamente.
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Figura 2. (a) Exemplo de curva dilatométrica e sua derivada obtida na austenitizacao e (b)
temperaturas criticas (Ac, e Acs) determinadas para o aco estudado durante o agquecimento continuo
a uma taxa de 3°C/s.

Curvas semelhantes a da Figura 2-a foram obtidas durante o resfriamento e as
temperaturas criticas referentes a decomposi¢cdo da austenita (Ar; e Ars) foram
determinadas utilizando as mesmas metodologias empregadas para o estudo no
aquecimento. Apés a determinagdo das temperaturas criticas de transformacéo para
cada taxa de resfriamento, foi determinado o diagrama TRC que esta apresentado
na Figura 3. Nota-se na figura que o aumento da velocidade de resfriamento é
acompanhado de uma diminuicdo das temperaturas de inicio e fim de decomposicao
da austenita em ferrita e agregados eutetoides (Figura 4).

1000
900 —
800 —
700 —
600 —
500 ~
400 —

300

Temperatura (°C)

200

100 °Cl/s 100 5025 20 15 10 75 3
: HV0,2 - EE--P_]\_@ --
0 T
10° 10' ‘IO2 10a
Tempo (s)

Figura 3. Diagrama TRC do aco C-Mn estudado e os valores de microdureza obtidas para cada taxa
de resfriamento. FP — Ferrita poligonal, P — perlita, P’ — perlita degenerada, FQP — ferrita quase
poligonal, FG — ferrita granular, FB — ferrita bainitica, B — bainita, Ms — inicio de transformacao
martensitica.
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Figura 4. Efeito da taxa de resfriamento sobre as temperaturas de inicio (Ars) e fim (Ar,) de
decomposicao da austenita do ago estudado.

Observou-se também que o ago apresentou microestruturas de ferrita poligonal (FP)
e perlita (P) a taxas de resfriamento inferiores a 5°C/s. Acima desta taxa, a ferrita
passa a assumir as morfologias de ferrita quase poligonal (FQP) e ferrita granular
(FG) enquanto a perlita degenerada (P’), ferrita bainitica (FB) e bainita (B) se formam
no lugar da perlita. Para taxas de resfriamento entre 25°C/s a 50°C/s foram obtidas
microestruturas de ferrita granular, ferrita bainitica, coexistindo também bainita e
martensita (M). Para taxa de resfriamento de 100°C/s a microestrutura € formada por
bainita e martensita.

Em outros trabalhos encontrados na literatura que estudaram a decomposicao da
austenita em diferentes taxas de resfriamento de acos de composi¢cdo quimica
semelhante ao estudado aqui, também foi observada a evolucao da ferrita poligonal
para ferrita quase poligonal, ferrita granular e ferrita bainitica & medida que a taxa de
resfriamento € aumentada. No trabalho de Isast et al. [27], foi relatado que as taxas
de resfriamento mais baixas que 0,5°C/s promove a formagcdo de FP. As
microestruturas transformadas contendo FG e FQP podem ser alcancadas pelas
taxas de resfriamento de 1°C/s a 20°C/s. FB é formada a taxas de resfriamento
maiores que 20°C/s simultaneamente com FG e FQP. Ja no trabalho de Cizek et al.
[28], a presenca de FP na microestrutura foi restrita para taxas de resfriamento
abaixo de 1°C/s. Para a taxa de resfriamento de 0,3°C/s, a formacédo de FP foi
seguida pela conversdo da austenita ndo transformada em FG. A formacédo da
mistura de FQP e FG foi observada em um intervalo largo de taxas de resfriamento
de 1°C/s a 34°C/s. Quanto a formacdo de agregados eutetoides, a perlita foi
totalmente suprimida a taxa de 2°C/s no trabalho de Isast et al. [27] e a taxa de
0,3°C/s no trabalho de Cizek et al. [28]. O desaparecimento da perlita é devido ao
menor efeito do grau de superresfriamento da austenita. Quanto maior a taxa de
resfriamento, a austenita se mantém presente até temperaturas cada vez menores,
onde a energia e o tempo disponivel para a difusdo de atomos de carbono, que
controlam a cinética de transformacgdo perlitica, € insuficiente para propiciar o
crescimento lamelar de ferrita e cementita. No trabalho de Cizek et al. [28], a uma
taxa de resfriamento de 95°C/s, a microestrutura de transformacéo foi dominada por
bainita acompanhada por uma pequena quantidade de martensita. No entanto, no
trabalho de Isast et al. [27], mesmo para altas taxas de resfriamento (100°C/s e
200°C/s) nao foram observadas a presenca de bainita e de martensita, ao contrario
do encontrado no presente estudo.



3.3 Caracterizacao Microestrutural dos Corpos de Prova de Dilatometria e
Microdureza

A Figura 5 apresenta as microestruturas dos corpos de prova de dilatometria
submetidos as taxas de 2°C/s, 7°C/s, 20°C/s, 50°C/s e 100°C/s. A microestrutura
final obtida sob taxa de resfriamento de 2°C/s apresenta FP, FQP, P e P’. Na
microestrutura do corpo de prova submetido a taxa de resfriamento de 7°C/s, pode-
se observar que a ferrita se forma majoritariamente como FQP, com pequena fragcédo
de FG e FB. Para a taxa de resfriamento de 20°C/s a ferrita € majoritariamente
granular (FG) e ha formacgdo mais expressiva de FB. Para a taxa de resfriamento de
50°C/s nota-se que ha FB, FG e B coexistindo com M e, por fim, para a taxa de
resfriamento de 100°C/s a microestrutura é majoritariamente M, com pequena fracao
de bainita. Na Figura 6 estdo apresentados os valores de microdureza com relacéo
as taxas de resfriamento, evidenciando que as mudancas microestruturais causadas
pelas taxas de resfriamento sdo acompanhadas pelo aumento da microdureza.

Figura 5. Microestruturas dos corpos de prova de dilatometria austenitizados a 920°C e resfriados a
(a) 2°Cl/s, (b) 7°ClIs, (c) 20°Cl/s, (d) 50°C/s e (e) 100°C/s. FP — Ferrita poligonal, P — perlita, P’ — perlita
degenerada, FQP — ferrita quase poligonal, FG — ferrita granular, FB — ferrita bainitica, B — bainita,
M — martensita. MEV.
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Figura 6. Microdureza média das amostras submetidas aos ensaios de dilatometria.
3.4 Cinética de Transformacgdes de Fases

Com os dados das curvas dilatométricas e empregando-se a regra da alavanca,
realizou-se o estudo da cinética de transformacéo de fases do aco no aquecimento e
no resfriamento continuo. Os dados obtidos foram ajustados a equacdo JMAK para
descrever a cinética de formacgao e decomposicao da austenita.
No aquecimento continuo, determinou-se a fracdo volumétrica de austenita formada
em funcédo do tempo para a taxa de aguecimento de 3°C/s. A Figura 7 apresenta a
curva média de cinética de austenitizacdo. Observa-se que a curva apresenta um
comportamento sigmoidal, a qual péde ser ajustada a equacao JMAK (Equacéo 1)
[12,13].

Y=1-exp(—k.t") Q)

onde k e n sdo parametros cinéticos, que foram determinados por meio de uma
regressdo ndo linear da fragdo volumétrica da austenita em fungcdo do tempo,
utiizando o software Origin. A Tabela 1 apresenta os valores dos parametros
cinéticos obtidos utilizando a regressdo nédo linear e os valores do coeficiente de
determinacao (R?). O valor de n indica qual o sitio preferencial a nucleacédo. Para
n = 2 o sitio de nucleacéo preferencial é nas arestas dos graos [29,30], entdo com o
valor médio de n = 2,15 obtido neste trabalho, o qual € proximo de 2, indica que a
nucleacdo da austenita durante o aquecimento da microestrutura de entrega do aco
estudado, ocorre preferencialmente nas arestas dos graos ferriticos. Ja a constante
k esta relacionada a taxa de transformacédo de fases, nucleacdo e crescimento, e 0
valor médio determinado neste estudo foi de 1,163x10-3s[16, 31].
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Figura 7. Curva de cinética de austenitizacéo do aco estudado.




Tabela 1. Pardmetros cinéticos de formacédo da austenita e coeficiente de determinacao para taxa de
aguecimento de 3°C/s.

Amostra| k(s n R2 | Amostra| k(s?) n R2

3,36 x 10“ | 2,40 | 0,9974 7 1,17 x 10° | 2,14 | 0,9971
1,25 x 107 | 2,12 | 0,9926 8 1,47 x 10° | 2,07 | 0,9970
1,09 x 10° | 2,13 | 0,9945 9 1,07 x 10° | 2,18 | 0,9947
5,87 x 10* | 2,32 | 0,9917 10 1,25 x 10° | 2,08 | 0,9947
5,86 x 10* | 2,25 | 0,9944 11 1,95x 10° | 2,01 | 0,9979
1,39 x 107 | 2,07 | 0,9959 12 1,81 x 107 | 2,06 | 0,9954

OO BRWINF

No resfriamento continuo, determinou-se a fracéo volumétrica de ferrita e agregados
eutetoides formados em fungdo do tempo para cada taxa de resfriamento. A
Tabela 2 apresenta os valores dos parametros cinéticos obtidos utilizando a
regressao néo linear da Equacdo 1 a estes dados e os valores do coeficiente de
determinacao. Apesar desta equacéao ter sido deduzida para condi¢des isotérmicas,
observa-se que a constante k mantém uma relacdo de crescimento com o0 aumento
da taxa de resfriamento, podendo manter assim uma relacdo com a velocidade de
transformacao. Os valores de n variaram com o aumento da taxa de resfriamento,
ficando entre, aproximadamente, 4 e 8. Deve-se destacar que os valores de n
encontrados se afastam daqueles para sistemas isotérmicos, onde n admite valores
abaixo de 4[29].

Tabela 2. Parametros cinéticos de formagéo da ferrita e agregados eutetoides e coeficiente de
determinacdo para cada taxa de resfriamento.

Taxa de Taxa de
resfriamento k (s n R2 | resfriamento k (s n R2
(°Cls) (°C/s)
0,5 7,43 x 10" | 3,90 | 0,9322 10 3,59 x10° | 5,61 | 0,9987
1 5,28 x 101° | 3,98 | 0,9539 15 7,52 x10° | 6,06 | 0,9991
2 1,64 x 10" | 4,67 | 0,0348 20 5,72 x10%° | 5,97 | 0,9991
3 1,87 x 10 | 5,07 | 0,9776 25 3,12x10% | 6,61 | 0,9979
5 1,64 x 10° | 5,02 | 0,9959 50 2,96 x 10° | 6,49 | 0,9994
7 7,54 x 10" | 5,69 | 0,9952 100 4,63 x 10° | 8,20 | 0,9986

A Figura 8 apresenta as curvas de cinética de formacao da ferrita e agregados
eutetoides para cada taxa de resfriamento estudada. Observa-se que os dados
experimentais se ajustam bem a Equacdo JMAK.

25°Cts
20°C/ls
15°Cls
10°Cls
7°Cls
5°Cfs
3°Cls
2°Cfs
1°Cls
05°Cls.

= 4 v w G e > Oe

Fracgdo de ferrita e agregados eutetoides

VWD I l 1[I)0 I ‘ 1DIOD

Tempo {(s)
Figura 8. Curvas de cinética de formacao da ferrita e agregados eutetoides para cada taxa de
resfriamento estudada.



As velocidades instantaneas de transformacdo em funcdo do tempo foram
calculadas para cada taxa de resfriamento empregada e estdo apresentadas na
Figura 9-a. Pode ser observado que para todas as taxas de resfriamento, as curvas
apresentaram um comportamento de funcdo de pico (conhecida como curva de
Tammann) [32], ou seja, a velocidade de transformacdo aumenta continuamente até
um valor méximo e, depois, diminui até o fim da transformacdo. No inicio da
transformacdo, a medida que a temperatura diminui, a fracdo de atomos com
energia térmica alta o suficiente para permitir que eles superem a barreira de
ativacdo sera maior que a fracdo esperada em condi¢cdes de equilibrio, favorecendo
a velocidade de transformacdo. No entanto, seguindo o resfriamento, & medida que
se atinge temperaturas de transformacao muito baixas, a energia disponivel para a
mobilidade atbmica é reduzida, diminuindo, assim, a velocidade de transformacao
[20]. A Figura 9-b apresenta um grafico que relaciona as velocidades maximas de
transformacdo encontradas com a constante k de cada taxa (Tabela 2). Nota-se que
o logaritmo da constante k parece manter uma relacdo exponencial com a
velocidade maxima de transformacao, indicando, assim, uma outra relacdo além da
Equacédo de Arrhenius no estudo da cinética de transformacdes de fases. Esta
relacéo deve ser estudada mais detalhadamente em trabalhos futuros.
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Utilizando-se os parametros determinados pelos ajustes néo lineares apresentados
na Tabela 2, o diagrama TRC do aco estudado foi simulado, desconsiderando as
transformacdes intermediarias e levando em conta o inicio da transformacéo para a
fracdo de ferrita e agregados eutetoides sendo igual a 0,05 e o final sendo 0,95. A
Figura 10 apresenta os diagramas TRC experimental e calculado sobrepostos. Pode
ser notado que os valores calculados se aproximam dos valores experimentais.
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Figura 10. Diagramas TRC experimental e calculado empregando-se a equacdo JMAK.

4 CONCLUSOES

O aco C-Mn, em seu estado de entrega, possui uma microestrutura constituida por
ferrita e agregados eutetoides;

Por meio de analises dilatométricas em conjunto com imagens adquiridas por
microscopia Optica e microscopia eletrénica de varredura, assim como dos ensaios
de microdureza Vickers, o diagrama TRC do aco estudado foi determinado dentro da
faixa de taxas de resfriamento entre 0,5°C/s e 100°C/s;

Para a taxa de aquecimento de 3°C/s, as temperaturas médias de inicio e fim de
transformacdo austenitica para o ago estudado foram de 741°C e 872°C,
respectivamente. A cinética de austenitizacdo deste aco obedece a uma lei
exponencial adaptada do Modelo JMAK, sendo os valores médios de k e n iguais a
1,163x10° e 2,15, respectivamente;

Com o aumento da taxa de resfriamento, a ferrita passou a assumir as morfologias
de ferrita poligonal para ferrita quase poligonal e ferrita granular, enquanto a perlita
degenerada, ferrita bainitica e bainita se formaram no lugar da perlita. Para elevadas
taxas de resfriamento, 50°C/s e 100°C/s, foram obtidas microestruturas constituidas
majoritariamente por bainita e martensita.

O logaritmo da constante cinética k parece manter uma relacdo exponencial com a
velocidade maxima de transformacgéo, podendo, futuramente, ser utilizada no estudo
da cinética de transformacdes de fases.

Pelo estudo realizado neste trabalho, a Equacdo JMAK pode, com boa precisdo, ser
utilizada para descrever as transformacdes de fases do aco estudado em processos
industriais.
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