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Resumo

Os acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL), normalizados pelo Instituto
Americano de Petroleo (API), sdo utilizados para fabricagbes de dutos de dleo e gas.
Eles foram desenvolvidos para apresentar elevada resisténcia mecanica, elevada
tenacidade, boa soldabilidade e ductilidade. O presente trabalho analisou a
influéncia do tratamento térmico de témpera e revenimento nas propriedades
mecanicas e na microestrutura do ago API 5L X70. As ciclagens térmicas realizadas
compreenderam um tratamento térmico de témpera inicial com as temperaturas de
encharque de 800 °C e 1000 °C e duracado de 7 minutos, sendo o resfriamento em
agua a 20 °C, e as de revenimento de 530 °C e 600 °C com duragao de 1 hora. Os
resultados indicaram que os tratamentos térmicos realizados nao influenciaram
significativamente na dureza do material e através das analises da microestrutura o
tratamento a 800 °C nao foi suficiente para promover uma austenitizacdo completa.
Palavras-chave: Acos API 5L; Tratamento Térmico; Microestrutura; Propriedades
Mecénicas.

EVALUATION OF THE INFLUENCE OF QUENCHING AND TEMPERING ON

MICROSTRUCTURE AND MECHANICAL PROPERTIES OF API 5L STEEL
Abstract
High strength low alloy steels (HSLA), regulates by American Petroleum Institute
(API), are used for oil and gas pipeline fabrications. They were designed to be
applied high mechanical strength, high tenacity, good weldability and ductility. This
present work analyzed the influence of the quenching and tempering in the
mechanical properties and in the microstructure of APl 5L X70 steel. The thermal
cycles comprised an initial quenching for the soaking temperatures of 800 °C and
1000 °C for 7 minutes with cooling in water ate 20 °C, and tempering at 530 °C an
600 °C for 1 hour. The results indicate that the heat treatments applied didn’t
significantly influence the hardness and through the microstructure results the
treatment at 800 °C wasn’t enough to promote a complete austenitization..
Keywords: API 5L steels; Heat Treatments; Microstructure; Mechanical Strength.
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1 INTRODUGAO

O crescimento da industria de petréleo e gas esta impulsionando o desenvolvimento
de materiais para producédo de tubos utilizados em malhas dutoviarias. Do mesmo
modo, o transporte de minério de ferro na forma de polpa, para grandes distancias,
também esta sendo realizada por minerodutos. Com o aumento da demanda, a
malha dutoviaria existente esta sendo amplamente utilizada e a implantacido de
novas linhas esta tornando-se necessaria. Desse modo, estudo sobre as
propriedades mecanicas desses materiais se tornam cada vez mais relevantes
buscando elevar a confiabilidade operacional desses dutos [1-5].

Tubos com didmetros cada vez maiores sado almejados visando aumentar a
produtividade tanto pelo volume do fluido transportado quando pela redugdo na
espessura do material utilizado. Esses tubos sé foram concretizados com o
desenvolvimento dos agos de graus elevados que s&do normatizados pela API
(American Petroleum Institute). Esses materiais apresentam relagbes de
soldabilidade, resisténcia mecanica e tenacidade cada vez melhores [6-8].

Acos microligados da classe API 5L sao empregados para produgdes de dutos para
transporte de petréleo e gas natural e também podem ser utilizados para trabalhos
em elevadas profundidades. Eles apresentam baixos teores de carbono e elementos
de liga como Nb, Ti e V o que caracteriza os agos de alta resisténcia e baixa liga
(ARBL). Esse agos possuem limite minimo de escoamento de 485 MPa para o grau
X70. Em sua forma mais simples, a microestrutura € constituida por ferrita e perlita
[9-12].

O carbono equivalente (CE) que relaciona os microligantes do material, influéncia
consideravelmente nas propriedades do mesmo. Valores elevados favorecem o
aumento da resisténcia mecanica, mas reduzem a soldabilidade [13].

As equacgdes para obtencdo do CE para agos microligados da classe PSL2 com
percentual em peso de carbono <0,12% e >0,12% sao apresentadas nas Equacgdes
1 e 2, respectivamente. Para carbono <0,12% o CE maximo é 0,25% e para carbono
>0,12% € 0,43% [12].

Si Mn Cu Ni Cr Mo \'%
Cepcm =C +5 +%+%+a+ %+E+E+5B (1)

As propriedades mecanicas desses materiais resultaram da interacdo de diferentes
mecanismos de endurecimento; entre eles pode-se citar o endurecimento por refino
de gréo, solugédo sélida, precipitagdo e o encruamento da ferrita que podem ser
obtidos por tratamentos térmicos e termomecanicos [14]. Para realizacdo adequada
de tratamentos térmicos € necessario conhecer as temperaturas que delimitam o
campo intercritico do material. Essas temperaturas sao referidas como temperaturas
criticas. Formulas empiricas que correlacionam a composi¢cao quimica do ago com
as temperaturas criticas foram elaboradas por [15]. Elas estdo apresentadas nas
Equacgdes (3) e (4), sendo Ac1 referente a temperatura critica inferior e Acs superior:

Acl = 723 - 10,7Mn - 169Ni + 29,1Si + 16,9Cr + 290As + 6,38W (3)

Ac3 = 910- 203C — 15,2Ni + 44,7Si + 104V + 31,5Mo + 13,1W -
(30Mn + 11Cr + 20Cu- 700P - 400Al - 120As - 400Ti) (4)



A ferrita, principal microconstituinte destes acos, pode apresentar distintas
morfologias a citar [16]:

- Ferrita Aliotromorfa de contorno de grao: € formada em temperaturas inferiores a
Acs através do resfriamento nucleando no contorno de grdo da austenita. Apresenta
uma forma que ndo condiz com sua simetria cristalina interna. Isso acontece pelo
fato que ela apresenta tendéncia de nuclear nas superficies dos grédos da austenita,
construindo camadas que seguem para os contornos de grao [16,17];

- Ferrita Widmanstatten: cresce através de planos bem definidos no interior dos
graos da austenita ndo crescendo através dos contornos de grao. Este tipo de ferrita
€ encontrada em agos com baixos teores de carbono (inferior a 0,4%) e em graos
grosseiros da austenita [16];

- Ferrita Idiomorfa: sdo cristais equiaxiais que nucleiam no interior do gréo
austenitico, preferencialmente em inclusées ndo metalicas [16];

- Ferrita Intragranular: apresenta forma de placas que se assemelham com as que
crescem através dos contornos de grdo, mas nucleiam dentro do grao austenitico
[16].

O objetivo do trabalho proposto foi avaliar a influéncia da temperatura de encharque
nos tratamentos térmicos de témpera e revenimento na propriedade mecanica
dureza e na microestrutura do agco API 5L X70 utilizado para fabricagao de linhas
dutoviarias. Para isso, o material foi submetido a tratamentos térmicos: (i) de
témpera em 2 temperaturas de encharque, 800 e 1000 °C por 7 minutos, seguido de
resfriamento em agua a 20 °C; e (ii) por ultimo, revenimento em temperaturas de 530
e 600 °C por 1 hora seguido de resfrimanto ao ar. O tempo de encharque de 7
minutos para témpera foi calculado com base na espessura das amostras e
utilizando o parametro de 1 pol/h (as perdas térmicas oriundas do processo também
foram consideradas). O tempo de 1 hora para o revenimento foi selecionado com
base em pesquisas realizadas por [17]. Para avaliacido das modificacdes estruturais,
foram realizados ensaios tais como Microscopia 6ptica (MO), Difragdo de Raio-X
(DRX) e macrodureza Rockwell-B para avaliar respectivamente a microestrutura, as
fases presentes e dureza resultantes destes tratamentos.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Material e Métodos

O material estudado foi obtido na forma de um tubo com espessura de 3/8”, didmetro
externo de 12" e comprimento de 800 mm. A liga se trata de uma ago da classe API
5L X70 onde a composigcdo quimica global estimada por espectrometria de emissao
Optica esta apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢cao quimica do material em estudo (%, em massa).
C Si Mn Ti Cu Vv Nb Ni Cr Mo
0,065 0,275 1,542 0,016 0,009 0,054 0,063 0,012 0,248 0,002

Sete amostras com dimensdes de aproximadamente 15 x 20 mm foram extraidas do
tubo para realizacdo do trabalho. Apds o corte uma das amostras foi retirada para
que se pudesse caracterizar o material no estado como recebido enquanto outras 6
seguiram para a etapa de realizagao dos tratamentos térmicos. Essas 6 amostras
foram separadas inicialmente em 2 grupos, com 3 amostras cada, a fim de serem
submetidas ao tratamento térmico de témpera nas duas temperaturas de encharque
selecionadas (800 °C e 1000 °C) por 7 minutos seguido de resfriamento em agua a



20 °C. Das 3 amostras contidas em cada um desses 2 grupos foi separada 1
amostra para ser caracterizada na condicdo somente temperada e as outras 2
amostras restantes de cada grupo foram encaminhadas para o tratamento térmico
de revenimento nas 2 temperaturas de encharque adotadas (530 °C e 600 °C) por 1
hora com resfriamento ao ar.

Apoés, as amostras foram preparadas seguindo procedimento comum com o intuito
de realizar analises metalograficas via microscopia Optica, identificagdo das fases
por difracdo de raios-X e ensaio de macrodureza HRB. Os corpos de prova foram
submetidos ao lixamento até a granulometria de 2000 mesh seguido por polimento
mecanico com alumina de 1um e 0,3um. Em seguida foram atacadas
quimicamente com o reagente Nital 2% (solugdo composta por 2 mL de acido nitrico
(HNO3) em 98 mL de alcool etilico) durante 20 s de aplicag&o.

Aspectos microestruturais (determinacdo dos microconstituintes e morfologia) e
modificagdes resultantes dos tratamentos térmicos adotados foram analisadas por
microscopia 6ptica (MO) com aumentos de 1000x.

Foram realizados ensaios de macrodureza Rockwell-B no durbmetro Pantec modelo
RBS com pré-carga de 10kgf.

As amostras foram submetidas a difracdo de raios-X em um difratdmetro
PANalytical, modelo MRD Pro, com anodo de Cobalto, acoplamento 8-28 (angulo de
Bragg) no modo passo-a-passo, no intervalo angular de 45° a 110° de 2Theta, com
passo angular de 0,02°, 100 segundos por passo na faixa de trabalho de tenséo e
corrente de 40 kV e 45 mA, respectivamente.

2.2 Resultado e Discussao

Através da analise da composicao quimica presente na Tabela 1, verificou-se que o
material & caracteristico de um acgo classificado pela norma APl 5L como API 5L
X70. O material apresenta %C <0,12%, entdo o seu carbono equivalente pode ser
obtido pela Equacéo 1 sendo igual a 0,169%. Este valor é inferior ao valor maximo
imposto pela norma indicando o baixo percetual em massa de elementos de liga.

No material como recebido, presente na Figura 1, observa-se uma microestrutura
composta de uma segunda fase (regido escura) dispersa em uma matriz ferritica
(regido clara).

As Figuras 2a e 2b ilustram as microestruturas das amostras submetidas ao
tratamento térmico de témpera nas temperaturas de encharque de 800 °C e 1000 °C



e resfriadas em agua a 20 °C, respectivamente, com auxilio do MO. Segundo as
Equacgdes (3) e (4), os valores de Act e Acs sdo aproximadamente 720 °C e 832 °C,
respectivamente. Assim, em relacdo a microestrutura, observa-se que para a
temperatura de encharque de 800 °C (Figura 2a), que segundo as equagdes esta
localizada no campo intercritico, ndo ocorreu uma completa austenitizacdo que pode
ser evidénciada pela predominédncia da fase ferrita poligonal e/ou equiaxial e
carbonetos [11,17]}

Microestruturas derivadas da austenita que se transformam em ferrita e cementita
podem apresentar estrutura ferritica-bainitica. A bainita superior € composta por
feixes ou agregados de cristais ferriticos paralelos que apresentam formato de ripas
finas separados por regides de fases residuais. A bainita inferior € constituida por
cristais de ferrita apresentando formato de plaquetas e contendo carbonetos finos e
alinhados em seu interior [18].

Através da analise da literatura disponivel observa-se que o material tratado a
1000°C, presente na Figura 2b e segundo as Equacgdes (3) e (4) esta temperatura se
encontra no campo austenitico, pode apresentar uma microestrutura composta por
bainita superior dispersa em um matriz de ferrita e indicios da transformacéao
martensitica. A ferrita nesta microestrutura se faz presente com morfologias acicula,
alotriomarfica nos contornos de grao e Widmanstatten.

Microconstituintes aciculares (bainita e ferrita) fornecem barreiras para a propagagao
intergranular de trincas favorecendo a resisténcia mecanica do material [19].

O material em estudo apresenta baixo CE sendo assim durante o aquecimento a
austenita formada nao sera enriquecida em elementos de liga desfavorecendo que
ao final do resfriamento em agua coexista uma microestrutura completamente
martensitica.

F TS, S Ny,
1000 °C com aumento de 1000x

no MO.

As Figuras 3a e 3b exibem as microestruturas das amostras tratadas a 800 °C e
revenidas a 530 °C e 600 °C, respectivamente, com aumento de 1000x (MO). As
Figuras 4a e 4b ilustram as microestruturas das amostras tratadas a 1000 °C e
revenidas a 530 °C e 600 °C com aumento de 1000x (MO). Observa-se que para
ambos os tratamentos as temperaturas de revenimento ndo provocaram mudancgas
significativas na microestrutura. As imagens referentes as amostras tratadas a
800 °C (Figuras 3a e 3b) apresentam uma microestrutura composta por carbonetos
dispersos na matriz ferritica. Para as amostras tratadas a 1000 °C (Figuras 4a e 4b)
observa-se a presengca de ferrita com morfologias acicula, alotriomorfica nos
contornos de grao e Widmanstatten.
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a b
Figura 3. Microestrutura das amostras temperadas a 800 °C; (a) revenida a 530 °C e (b) revenida a
600 °C com aumento de 1000x (MO).

a b
Figura 4. Microestrutura das amostras temperadas a 1000 °C; (a) revenida a 530 °C e (b) revenida a
600 °C com aumento de 1000x (MO).

Analises de dureza Rockwell-B foram realizadas nas amostras em todas as
condigdes para comparar os diferentes perfis de endurecimento em fungdo da
transformacao de fase caso esta ocorresse. Os dados das analises sao
apresentados na Tabela 2.

Os resultados indicam que o resfriamento em agua nao foi capaz de oferecer taxas
de resfriamento suficientes para obtengdo de incremento na dureza. Os resultados
obtidos n&do apresentaram variagbes significantes. Entretanto, pode ser observado
que as amostras tratadas a 1000 °C e 800 °C com resfriamento em agua
apresentaram um maior aumento de dureza em relacdo as amostras revenidas. Em
relacdo as temperaturas de revenimento, observa-se que para ambas ciclagens
realizadas, o perfil de endurecimento na temperatura de revenimento de 530 °C foi
relativamente superior a temperatura de 600 °C. Temperaturas mais elevadas de
revenimento podem provocar a redugdo da dureza juntamento com o aumento da
tenacidade do material.

* Contribuigdo técnica ao 73° Congresso Anual da ABM - Internacional, parte integrante da ABM

Week, realizada de 02 a 04 de outubro de 2018, Sdo Paulo, SP, Brasil.




Tabela 1. Dureza Rockwell-B das amostras.

Amostras HRB
CR 95,6
1000°C 96,5

1000°C/600°C 92,9
1000°C/530°C 97,2

800°C 94,2
800°C/600°C 86,5
800°C/530°C 90,7

Os difratogramas foram obtidos através de varreduras realizadas nas amostras na
superficie da chapa para observacao dos picos de difracdo. Na Figura 5 estédo
ilustrado os picos de difracdo de raios-X obtidos para as amostras em todas as
condicbes de processamento e como recebida. Alguns picos ndo puderam ser
identificados utilizando o método de Rietvelt, mas foram estimados com base na
literatura. Os resultados de difracdo de raio-X apresentam, para todas as amostras,
a presenca dos planos referentes a ferrita (110) CCC, (200) CCC e (211) CCC em
angulos de difracdo de aproximadamente 52°, 77° e 100° respectivamente, em tubo
de cobalto. Os planos (110) CCC, (200) CCC e (211) CCC e os angulos de difragéo
proximos a 52°, 77° e 100°, em tubo de cobalto, respectivamente sdo caracteristicos
da ferrita-a segundo [20]. A amostra tratada a 1000 °C (Figura 5c) apresenta 2 novos
picos que segundo [21] podem ser referentes ao plano (220) CFC, em tubo de
cobalto. Esses novos picos podem ser justificados pela presenca de austenita retida
na microestrutura devido a maior diferenca de temperatura empregada. O pico
préximo a 98° que nao se fez presente apenas na amostra austenitizada a 1000 °C e
revenida a 530 °C nao foi identificado.
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Figura 5. Difratogramas para as amostras como recebida (a); aquecidas a 800 °C (b); aquecidas a
1000 °C (c); aquecidas a 800 °C e revenidas a 530 °C (d); aquecidas a 1000 °C e revenidas a 530 °C
(e); aquecidas a 800 °C e revenidas a 600 °C (f) e aquecidas a 1000 °C e revenidas a 600 °C (g).

* Contribui¢do técnica ao 73° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM
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Com base no exposto, ensaios e analises complementares estdo sendo conduzidas
de modo a entender melhor a influéncia das ciclagens térmicas aplicadas no
comportamento deste material. A citar:

- andlise de DSC a fim de avaliar o comportamento do material mediante

aquecimento até o campo austenitico;

- tratamentos utilizando as temperaturas de encharque em estudo mas com
meios criogénicos de resfriamento para avaliar o capacidade da liga em formar
martensita;

- andlises de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e difragdo de elétrons
retroespalhados (EBSD)/MEV com a finalidade de definir melhor as fases presentes
nas amostras em todas as condic¢des.

- quantificagdo do percentual de ferrita por analise magnética com auxilio de
um ferritoscopio nos materiais tratados a 1000 °C. Através da reducao do percentual
de ferrita na amostra, verifica-se o aumento das fases secundarias (como o
constituinte MA).

3 CONCLUSAO

Em funcdo dos resultados apresentados e da discusséo realizada para a liga em
estudo, conclui-se que:

e Em relacdo a composigcdo quimica, o material em estudo apresenta
conformidade com a norma API 5L para a classe de agos X70 com CE igual a
aproximadamente 0,169% indicando o baixo percentual de elementos de liga;

e A temperatura de tratamento de 800 °C n&o se fez presente no campo
austenitico do material evidenciado pela microestrutura composta por ferrita e
carbonetos apds o tratamento;

e A presenga de compomentes aciculares nas amostras tratadas a 1000°C n&o foi
suficiente para aumentar o perfil de endurecimento do material;

e Em relagdo as temperaturas de revenimento para ambas as ciclagens
realizadas, observa-se um maior valor de HRB para as amostras revenidas a
530 °C.
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