PROCESSAMENTO DE SINAIS ULTRA’SSCA)NICOS PARA A
CARACTERIZACAO DE UM ACO AUSTENITICO RESISTENTE AO
CALOR COM DIFERENTES ESTADOS DE ENVELHECIMENTO*

Natalie Chaves de Siqueira®
Monica Patricia Arenas?
Priscila Duarte de Almeida3
Leonardo Sales de Aratjo*
Carlos Bruno Eckstein®

Luiz Henrique de Almeida®
Laudemiro Nogueira Janior’
Gabriela Ribeiro Pereira®

Resumo

Acos inoxidaveis austeniticos fundidos por centrifugagdo, da classe HP, sé&o
comumente utilizados na industria de 6leo e gas para a fabricacdo de tubos usados
em fornos de reforma e pirdlise. Essas ligas possuem uma elevada resisténcia a
oxidacdo, elevada estabilidade térmica e elevada resisténcia a fluéncia em altas
temperaturas, sendo esses requisitos necessarios para aplicagdo nos fornos.
Mudancas microestruturais, conhecidas como envelhecimento, podem ocorrer
durante a operacdo, influenciado na resisténcia a fluéncia. Desta forma, a
caracterizacdo dos estados de envelhecimento de uma liga HP torna-se necessaria
para avaliar a sua vida remanescente. O objetivo deste estudo é caracterizar duas
condi¢cGes microestruturais de uma liga HP com a microscopia eletronica de varredura
e 0 ensaio ndo destrutivo de ultrassom. O processamento do sinal ultrassénico,
utilizando a Transformada Rapida de Fourier (Fast Fourier Transform — FFT), foi
realizado sobre o segundo eco de fundo do sinal ultrassonico, permitindo correlacionar
a andlise espectral do sinal com a microestrutura do aco HP. De acordo com a
metodologia proposta, os dois estados de envelhecimento foram caracterizados
através do processamento do sinal ultrassoénico.

Palavras-chave: Aco Austenitico; Envelhecimento; Ensaio Ultrassonico; Andlise
Espectral

ULTRASONIC SIGNAL PROCESSING FOR THE CHARACTERIZATION OF A

HEAT-RESISTANT AUSTENITIC STEEL WITH DIFFERENTES AGING STATES
Abstract
HP austenitic stainless alloys are extensively applied in oil and gas industry as tubes
used in reformer and pyrolysis furnaces. These steels exhibit high resistance to
oxidation at high temperatures, thermal stability and resistance to creep.
Microstructural changes, known as aging, occur during service in harsh operational
conditions, leading to a decrease in creep resistance. Therefore, the characterization
of the different states of aging of a HP steel is necessary for the life assessment. This
study aims to characterize two different microstructural conditions of a modified HP
steel via scanning electron microscopy and ultrasonic testing. The Fast Fourier
Transform (FFT) was performed in the second back wall echo of the acquired
ultrasonic signal. The spectral analysis allowed to establish a correlation between the
microstructure and signal response. According to the developed methodology, two
different states of aging were successfully characterized through the ultrasonic signals
processing.
Keywords: Austenitic steels; Aging; Ultrasonic testing; Spectral analysis.
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1 INTRODUCAO

Acos inoxidaveis austeniticos resistentes ao calor, da classe HP, sdo frequentemente
usados nas industrias petroquimica para a fabricacdo de tubos de reforma e pirdlise.
Esses tubos sao projetados para operar durante 100.000h em condi¢cdes extremas de
temperatura e pressédo, como recomendado pela API [1,2]. As ligas HP apresentam
vantagens quando comparados as super ligas de niquel, como preco competitivo,
resisténcia a oxidagdo em altas temperaturas e elevada resisténcia a fluéncia (3). A
adicao de elementos como Nb e Ti melhoram a estabilidade microestrutural e assim
suas propriedades mecanicas (4). A composicao destas ligas segue a especificacao
da ASTM A297 (5).

Os tubos de reforma sédo submetidos a diferentes temperaturas ao longo de seu
comprimento, ocasionando em mudancas microestruturais (1). Um estudo mais
detalhado sobre o perfil de temperatura ao longo dos tubos de reforma foi realizado
por Le May et al. (1) onde cada regido do tubo é sujeita a diferentes temperaturas
recebendo uma classificacéo propria (1). Na condicdo as-cast, o aco HP modificado
ao Niobio (HP-Nb) possui uma microestrutura estavel formada por uma matriz
completamente austenitica, com uma complexa precipitacao primaria de carbetos nos
espacos interdentriticos. A microestrutura € estavel para temperaturas abaixo de
650°C. Para temperaturas acima de 650°C, o material sofre envelhecimento,
caracterizado pelo coalescimento dos carbetos primarios e uma extensiva
precipitagdo secundaria dos carbetos de cromo M23Cs (6,7). Em temperaturas acima
de 700 °C, os carbetos de nidbio iniciam uma transformacédo in situ de uma fase
conhecida como fase G, NiisNbesSi7 (4,6,8). A formacao de vazios de fluéncia ocorre
preferencialmente entre a fase G e a matriz austenitica. Quando estes vazios se
interligam podem ocorrer falhas por fluéncia, um dos mais significativos tipos de danos
nesses tubos (1,3,4,9). O ensaio ndo destrutivo de ultrassom (UT) é uma técnica muito
difundida na deteccao de defeitos e descontinuidades. Essa técnica também tem sido
empregada na avaliacdo das mudancgas microestruturais, uma vez que a propagacao
da onda ultrassonica nos materiais € significativamente afetada pela variacdo da
microestrutura. Pardmetros como tenacidade a fratura, limite de escoamento,
tamanho de gréo, velocidade ultrassbnica, atenuacao e outros podem ser obtidos (10—
14). Os sinais ultrassbnicos sdo geralmente apresentados no dominio do tempo,
contudo, andlises mais complexas como avaliacdo das mudancas microestruturais
podem ser extraidas dos sinais no dominio da frequéncia (11). A anélise espectral e
a transformada discreta de Fourier (Discrete Fourier Transform — DFT) tem sido
largamente utilizada em sinais ultrassonicos para caracterizagao de materiais (11,15—
18). Kumar et al. (17) correlacionaram as mudancas microestruturais de um ago
inoxidavel austenitico com a analise espectral. Esta analise ocorreu no primeiro eco
de fundo do sinal ultrassénico encontrando uma relacéo inversamente proporcional
entre tamanho de grado e limite de escoamento. Foi observado que o pico de
frequéncia e a largura maxima a meia altura (full width at half maximum — FWHM)
diminuiam com o aumento do tamanho de grdo. Em outro estudo, Kumar et al. (18)
caracterizaram via UT uma liga de 9Cr-1Mo que sofreu diferentes tratamentos
térmicos, observando que com 0 aumento da temperatura de tratamento a velocidade
sbnica diminuia devido ao aumento na quantidade de martensita. Assim sendo fica
evidente que a técnica de UT é sensivel na deteccdo de variagdes microestruturais
através da andlise espectral. Desta maneira, 0 presente estudo tem como objetivo
caracterizar dois estados de envelhecimento de uma liga de aco HP modificado ao
Nidbio correlacionando microscopia eletrénica de varredura (MEV) e o0 ensaio nao
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destrutivo de ultrassom. Os sinais ultrassdnicos foram analisados no dominio do
tempo e da frequéncia.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram extraidas duas amostras de um tubo de reforma que esteve em servigo durante
70.000 horas. O diametro interno e a espessura do tubo foram de 112 mm e 11,50 mm,
respectivamente. As amostras estiveram expostas a diferentes temperaturas de
operacéo exibindo diferentes estados de envelhecimento, conforme observado na
Tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas das amostras analisadas.

Estado de Temperatura de
Amostra ; 9
envelhecimento operacao
A v 800-900 °C
B Y, 900-1000 °C

Foi realizada uma analise quimica numa amostra com condicdo as-cast, cuja
composicao quimica é apresentada Tabela 2.

Tabela 2: Composicdo quimica do aco HP-Nb na condic&o as-cast.
Elemento C Cr Ni Nb Ti Mn Si P S Mo
Composicao
[% wi]
%Fe Bal.

045 270 346 074 005 091 124 0.021 0.010 0.031

2.1. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

De cada estado de envelhecimento foram extraidas amostras metalograficas para a
andlise microestrutural. A caracterizagdo foi realizada usando o microscopio eletrénico
de varredura VEGA3 TESCAN com voltagem de 30 kV. A andlise foi realizada no
modo elétrons retroespalhados (EBS) para identificar as fases presentes nas
amostras. De cada amostra foram adquiridas 30 imagens, no modo EBS, para
identificar as diferentes fases microestruturais. Posteriormente, foi utilizado o software
de dominio publico ImageJ® para o processamento e quantificacdo dos carbetos de
cromo e de niébio, assim como a contagem dos vazios de fluéncia (19-21).

2.2. Ensaio de ultrassom

O ensaio nao destrutivo de ultrassom foi realizado utilizando o modo pulso-eco com
equipamento Sonotron Isonic 2005, transdutor ndo focalizado de frequéncia central
de 1,6 MHz e acoplamento realizado com mel. Para aquisi¢cdo dos sinais foi utilizado
um osciloscopio (Tecktronix MSO 4034) com frequéncia de amostragem de 250 MA/s.
Em cada uma das amostras foram adquiridos 30 sinais ultrassénicos sobre uma area
de 50mmx120mm. Este procedimento foi realizado seis vezes com o objetivo de
garantir confiabilidade nos resultados e validar a metodologia estabelecida. Os dados
coletados foram processados em uma rotina Matlab®.
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2.3. Processamento dos sinais

Os sinais ultrassénicos foram analisados tanto no dominio do tempo como da
frequéncia. Para o primeiro caso, foi calculada a média dos sinais utilizando a
correlacdo cruzada para fazer a corre¢édo da defasagem entre os sinais (22). Com o
intuito de verificar a validade das andlises efetuadas no dominio da frequéncia, optou-
se em analisar a média dos sinais para 5, 10, 20 e 30 sinais. Na rotina de
processamento foi realizado a remoc¢éao do sinal DC contido no sinal de input, seguido
da aplicagdo da FFT entre os dois ecos de fundo consecutivos do sinal A-scan para
0s 4 estudos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Microscopia eletronica de varredura

A condicao as-cast de um aco HP, modifcado ao Nb, caracteriza-se pela presenca de
carbetos priméarios M7Cs e/ou M23Cs, ricos em Cr, e MC, ricos em Nb. O fendémeno de
envelhecimento inicia-se quando o material € exposto em temperaturas acima de
650°C. Assim sendo, a amostra A, exposta a temperaturas entre 800 °C e 900°C,
exibe o estado de envelhecimento IV. Na Figura l.a observa-se que carbetos
primarios ricos em cromo assumem forma de blocos, os carbetos NbC sofrem uma
transformacéao parcial para fase G e a precipitacao secundaria de carbetos de cromo
ocorrem tanto na regido interdentritica como intradendritica da matriz. Por outro lado,
a amostra B, com estado de envelhecimento V, apresenta uma transformacao quase
completa do NbC para a fase G, observa-se também a formacéo e o alinhamento de
vazios de fluéncia (regides mais escuras), Figura 1.b.

j 4

' ¥ 2 < » &
SEM HV: 30.0 kV WD: 19.86 mm SEM HV: 30.0 kV WD: 17.60 mm VEGA3 TESCAN
View field: 208 ym | SEM MAG: 1.00 kx | 50 ym View field: 208 ym | SEM MAG: 1.00 kx | 50 ym
Det: BSE Date(m/dly): 08/25/16 Det: BSE Date(m/dly): 08/25/16

(a) (b)
Figura 1. Micrografia MEV no modo elétrons retroespalhados nas amostras com estados de
envelhecimento: (a) IV e (b) V.

Para cada estado de envelhecimento foi realizado um processamento de imagens nas
micrografias obtidas. Isto com o objetivo de realcar o contraste das diferentes fases
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microestruturais e assim realizar a contagem da fracdo volumétrica baseado na norma
ASTM E1382 (21). A fragdo volumétrica dos carbetos NbC e fase G foi contabilizada
em conjunto devido a similaridade do contraste entre ambas as fases. A fracdo
volumétrica de carbetos ricos em Cr e de vazios foi contabilizada separadamente
devido ao contraste bem definido. A fracdo volumétrica das microestruturas é
apresentado na Figura 2. Verifica-se que a fragcdo volumétrica de vazios aumenta em
funcdo do estado de envelhecimento, assim como a fracao de carbetos, sendo maior
a porcentagem para o carbetos de cromo.

10

(@)
Vi

Fracao volumétrica(%)
o

Estado IV
Carbetos de Ci

Estado V NbC e Fase G
Vazios

Figura 2. Fracao volumétrica das fases presentes para cada uma das amostras analisadas.
3.2. Processamento dos sinais ultrassonicos

A seguir é apresentado a metodologia desenvolvida para a correi¢cdo do atraso dos
sinais A-scan. Foram adquiridos 30 sinais ultrassénicos na amostra com estado de
envelhecimento V, os quais foram plotados em um mesmo grafico no dominio do
tempo. Verifica-se na Figura 3.a a presenca do atraso entre 0s sinais, sendo
necessario realizar a correlacdo cruzada dos sinais, Figura 3.b. Verificando e
corrigindo o atraso dos sinais foi gerado um novo gréfico A-scan com a média dos
sinais, observado na Figura 3.c.
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Figura 3. Demonstracdo das etapas do processamento de sinais ultrassdnicos em amostras HP-Nb
para o estado de envelhecimento V. (a) Sinais A-scan, (b) correlacéo cruzada dos sinais e (¢) média
dos sinais apés correcao da defasagem.

3.3. Andlise espectral

A analise espectral, variando a quantidade de sinais médios, pode ser observada na
Figura 4. Aumentando a quantidade de sinais, acima de 20, ha uma distincdo maior
entre os estados IV e V, indicando uma maior eficiéncia para essa quantidade de
sinais. Observa-se em todos os gréaficos um pico na frequéncia de 1,465 MHz, proximo
a largura de banda do transdutor. Verifica-se que a amplitude espectral € influenciada
diretamente pela condicdo microestrutural do material. Observa-se que a amostra com
estado de envelhecimento IV tem uma maior amplitude se comparado com o estado
de envelhecimento V. Este comportamento pode estar associado a fragao volumétrica
dos vazios de fluéncia, pois no estado V esta porcentagem é maior, atenuando o sinal
ultrassonico.
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Figura 3. Sinal espectral do segundo eco de fundo nas amostras HP modificadas ao Nb. Observa-se
uma maior amplitude para a amostra com estado IV e uma maior atenuacéo do sinal para o estado V
em todas as abordagens. (a) N=5, (b) N=10, (c) N=20 e (d) N=30.

4 CONCLUSAO

O ensaio nao destrutivo de ultrassom realizado em amostras HP, modificado ao
nidbio, demonstrou uma boa correlagdo entre a resposta do sinal ultrassénico e a
variacdo microestrutural decorrente do envelhecimento. A aplicagcéo da FFT sobre o
segundo eco de fundo demonstrou que a analise espectral do sinal ultrassénico é
muito sensivel a presenca de vazios de fluéncia, ocorrendo diminuicdo da amplitude
espectral com aumento na fracéo volumétrica de vazios.
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