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Resumo

Neste trabalho estudou-se a microestrutura e a interface de um tubo bimetélico cladeado por
centrifugacéo, constituido externamente em aco API 5L X65Q e internamente pela superliga
de Ni-Cr Inconel 625, ambos vazados pela mesma posicao relativa no tubo. O vazamento do
Inconel 625 causou erosdo no aco que diminuiu de intensidade do lado de vazamento
(regido mais quente) para a o lado oposto (regido mais fria), onde a regiao de interdifusédo
ndo se apresentou mesmo uniforme. Nas regides mais quentes (lado vazado e meio do
tubo) ocorreu o cladeamento completo, com uma interface continua entre ambos 0s
materiais constituintes, enquanto que na regido mais fria a interface apresentou
descontinuidades. O aco apresentou microestrutura ferritica-perlitica com a regido adjacente
a interface descarbonetada, com graos ferriticos nanométricos em uma regido estreita de 3
um. O Inconel 625 apresentou uma microestrutura de dentritas de austenita Ni-cfc com
fases de Laves interdentriticas, devido a aumento do teor de Fe, com alta densidade de
discordéancias na regido adjacente a interface livre de precipitados.
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INTERFACE MICROSTRUCTURAL CHACARCTERIZATION OF CENTRIFUGAL-
CAST BIMETALLIC PIPE

Abstract

In this work, the microstructure and the interface of a clad bimetallic tube by centrifugal
casting, consisting externally in steel APl 5L X65Q steel and internally by Ni-Cr superalloy
Inconel 625, both poured in the same relative position in the pipe. The pouring of Inconel 625
caused erosion in the steel, decreasing the steel thickness from the pouring side (hotter
region) to the opposite side (the coldest region) where the interdiffusion region was not
uniform. In hotter regions (pouring side and middle of the pipe), a complete cladding
occurred, with a continuous interface between the two constituent materials, while the
coldest region in the interface presented discontinuities. The steel presented a ferrite-pearlite
microstructure, with the region adjacent the interface decarburized, and ferritic nanosized
grains in a narrow region 3 um away from the interface. The Inconel 625 showed a
microstructure of Ni-fcc austenite dendrites with interdendritical Laves phases, due to the
increased Fe content in the Inconel 625, with high dislocation density in the free-precipitated
region adjacent to the interface.
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1 INTRODUCAO

Na industria de 6leo e gas, ligas resistentes a corroséo frequentemente necessitam
serem empregadas na fabricacdo de tubulacdes, tanto para aplicacbes onshore,
quanto offshore. O uso racional de materiais se faz necessario de forma a reduzir-se
custos e otimizar o uso de materiais de custo mais elevados, sem que ocorra perdas
de desempenho e funcionalidade [1,2].

Um exemplo deste uso racional sdo os tubos bimetalicos lined (unidos
mecanicamente) e cladeados (unidos metalurgicamente). Estes tubos séo
fabricados, externamente, em um aco alta resisténcia baixa liga (ARBL) chamado de
backing steel, que confere resisténcia mecanica e tenacidade ao tubo e
internamente em uma liga resistente a corrosdo (Corrosion resistent alloy — CRA),
gue em contato com o fluido a ser transportado ndo sobre corrosdo e degradacao
extensa como o ago ARBL, isolando também este do contado deste com o fluido [2].
Nos tubos cladeados a ligacdo entre os materiais constituintes é metallrgica, de
forma que uma camada de interdifusdo muatua na interface entre os materiais se faz
presente. Um tubo cladeado deve entdo apresentar esta camada de interdifusdo em
uma interface sem descontinuidades e com minima mistura possivel do material do
backing steel na CRA [3].

A fundicé@o centrifuga é uma técnica tradicional de producdo de tubos sem costura
(sem corddo de solda presente ao longo do comprimento deste), e consiste em
vazar o metal liguido em um molde metdlico cilindrico em alta rotagdo, mantendo-a
enquanto o metal solidifica. Tubos bimetalicos podem ser produzidos por meio de
fundicbes centrifugas consecutivas, através de vazamento, centrifugacdo e
solidificacédo do backing steel, seguido do vazamento, centrifugacao e solidificacédo
da CRA sobre o material da parte externa [4,5].

No presente trabalho foi avaliado um tubo bimetalico produzido por centrifugacéo,
consistindo o externamente em aco ARBL da especificagdo APl 5L X65Q, e
internamente na liga resistente a corrosdao Inconel 625, na condicdo bruta de
fundicdo. Verificou-se o0 aspecto da interface em diferentes posi¢coes do tubo,
interdifusdo de elementos na interface, bem como o aspecto e a continuidade desta,
além das microestruturas e fases obtidas.

2 MATERIAIS E METODOS

O tubo bimetéalico analisado foi produzido na ENGEMASA Engenharia e Materiais
LDTA, localizada na cidade de S&ao Carlos - SP, através de fundicdo por
centrifugacéo. As ligas que iriam compor a parte externa (API 5L X65Q) e interna do
tubo (Inconel 625) foram preparadas separadamente, e entdo foi vazado
primeiramente 0 a¢o constituinte da parte externa, centrifugado. Apds 40s, tempo
suficiente para o tubo de aco solidificar-se, porém ainda, em alta temperatura, o
Inconel 625 foi vazado pela mesma posicdo de vazamento do aco, centrifugado e
solidificado internamente em contato com o ago. As cargas de cada liga foram
calculadas de forma a se obter um tubo de diametro externo de 108 mm e espessura
de 74 mm e comprimento de 2980 mm. Em seguida, ap0s a usinagem de
acabamento, teve a espessura de parede reduzida para 12 mm, de modo a eliminar
na regiao mais interna os defeitos e inclusbes que se concentram, posteriormente
cortados eliminando 30 cm das extremidades do tubo pelo mesmo motivo. Se¢des
anulares transversais do tubo de trés posicdes (lado mais préximo ao local de
vazamento, meio do tubo e lado oposto ao vazamento) foram retiradas para
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analises. As secdes foram submetidas a ensaios de liquidos penetrantes e também
atacadas para revelar sua macroestrutura. ApGs, amostras para microscopia éptica e
de varredura foram retiradas das secOes, embutidas em baquelite, lixadas em
granulometrias sucessivamente menores, polidas em suspensédo de alumina, com
granulometria de 1 um, e atacadas com Nital 2% para revelar a microestrutura do
aco, ou em agua régia para revelar o Inconel 625.

Tabela 1. Composi¢Ges quimicas das ligas constituintes do tubo bimetalico imediatamente antes do
vazamento na centrifuga

Elemento (%p)
Liga Fe C Si Mn P S Nb Ti \Y, Cr Ni Cu Co Al Mo
API 5L

X650 Bal. 0,17 0,31 0,96 0,018 0,010 0,009 0,004 - 0,09 0,07 0,02 - 0,004 0,017
Inconel
625 1,57 0,007 0,30 0,14 0,004 0,003 3,57 0,27 0,045 21,62 Bal. 0,04 0,11 0,17 9,26

As andlises de microscopia Optica foram realizadas em um microscopio 6tico
Olympus BX41M-LED e do sistema de processamento de imagens Infinity Capture
acoplado. As analises de microscopia eletronica de varredura (MEV) e EDS foram
realizadas em microscopios Philips, modelo XL-30 FEG e FEI, modelo Inspect S50,
ambos do Laboratoério de Caracterizagdo Estrutural (LCE) da UFSCar. As andlises
de EBSD/EDS foram realizadas em um microscopio MEV-FEG (feixe por emissao de
campo), FEI modelo Nova NanoLab 600. A microscopia eletronica de transmissao
(TEM) foi feita através do equipamento FEI Tecnai G2 F20 (TEM/STEM) a 200kV
com feixe por emissdo de campo (FEG), acoplado a espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) EDAX. As amostras para a analise de TEM foram preparadas
através de feixe de ions de Ga focalizado (FIB) in-situ através do método “lift-out”
através de um equipamento Dual Beam FEI Nova 600 NANOLAB. Os perfis de
microdureza foram medidos das amostras preparadas para microscopia 6tica em um
microdurémetro Shimadzu, modelo HMV-G 20ST, com carga aplicada de 300gf. Trés
perfis foram medidos para cada amostra, a partir da superficie externa, percorrendo
a espessura de parede do tubo em intervalos de 0,25 mm, resultando em um perfil
médio de durezas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As secdes transversais mais proximas do lado vazado e do meio do tubo
apresentaram nos ensaio de liquidos penetrantes nenhuma descontinuidade na
interface. Entretanto, a amostra mais proxima do lado oposto ao vazamento
apresentou descontinuidades (Figura 1a). As macrografias das sec¢des transversais
(Figura 1b) revelaram a nao uniformidade das espessuras relativas entre o0s
materiais constituintes do tubo, com uma a espessura de parede do aco sendo
menor proxima ao lado do vazamento (cerca de 4 mm), aumentando ao longo do
comprimento (cerca de 6 mm no meio e 8 mm proximo ao lado oposto).
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Figura 1. (a) Ensaios de Ilqwdos penetrantes nas segOes transversais das trés posi¢des analisadas.
(b) Macrografias das mesmas amostras utilizadas nos ensaios de liquidos penetrantes, atacadas de
forma a revelar a CRA. Ataque: Agua régia a 80°C.

As micrografias do tubo nas trés regides avaliadas, mostradas na Figura 2 mostram
a microestrutura obtida no ago, constituindo de ferrita (Fe-a) relativamente fina
(micrométrica) e alongadas e perlita no interior dos gréos austeniticos que se
solidificaram de forma colunar e em maiores dimensdes. Este fato era esperado pela
direcionalidade da extracdo e calor na centrifugacao, ocorrendo na direcéo radial, da
superficie externa (em contato com o molde) para a superficie interna

(Figura 3. (a) Micrografia revelando os grdos austeniticos com ferrita proeutetéide
nos contornos, (b) imagem ampliada proxima ao contorno de gréo austenitico e (c)
microscopia eletronica de varredura (MEV) mostrando uma colénia perlitica no aco.
Ataque: Nital 2%.(d) MEV mostrando as dendritas de austenita na CRA, com
segregacao e precipitacao interdendritica.
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Figura 2. Micrografias das regifes da interface nas diferentes posi¢des do tubo proximas a interface
do tubo. Ataque: Nital 2%.

7

O contorno de grdo austenitico possivel de ser observado mesmo apés a
transformacao eutetoide, uma vez que a ferrita proeutetdide nucleou e cresceu nos
contornos de grdos austeniticos, com morfologia de Widmanstatten, de forma a
demarca-los. No lado da CRA, a solidificacdo ocorreu também de forma colunar
(Figura 2), uma vez, como foi possivel observar pelas macrografias (Figura 1b), com
a ocorréncia de precipitados nos espacamentos interdendriticos (em destaque na
Figura 3.d), que ocorre a partir de cerca de 20 um da interface. Como revelado pelo
ensaio de liquidos penetrantes, a interfface do lado oposto apresentou
descontinuidade ao longo da interface, juntamente com linhas de segregacdo ao
préxima a interface.

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.

2068



ISSN 1516-392X
699 congresso,
anual da abm

’ AccV Spot Magn Det WD Exp }R—1 100 pm
6N 2 = LA 25.0kV 3.0 300x BSE 102 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
. XEALA a2 ) »4“-»‘, 4. /3 =
Figura 3. (a) Micrografia revelando os gréos
imagem ampliada proxima ao contorno de gréo austenitico e (c) microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) mostrando uma coldnia perlitica no aco. Ataque: Nital 2%.(d) MEV mostrando as dendritas de

austenita na CRA, com segregacao e precipitacéo interdendritica.

Os perfis de microdureza médios ao longo da espessura do tubo, nas trés posicdes
avaliadas (Figura 3), mostraram uma variacdo consideravel ao longo da espessura
das diferentes posicdbes no tubo. Esta variagdo deveu-se a variacdo da
microestrutura ao longo da espessura, com as regiées no agco com ferrita mais fina e
perlita sendo mais duras especialmente onde as colonias de perlita eram maiores, e
mais baixa nos contornos dos grdos colunares, onde a ferrita proeutetdide se
apresentam com maiores dimensdes. Na regido da CRA verificou-se também uma
variacdo consideravel na dureza ao longo da espessura devido a microestrutura,
sendo menos duro nas regides do seio das dendritas e mais duras nas regides
interdendriticas, especialmente onde havia maior concentragdo de precipitados. Os
pontos mais préximos da interface em todas as posi¢cdes se mostraram as regides
menos duras, na média, em todas as posicdes do tubo avaliadas. As regiées do ago
adjacentes a interface com a CRA, destacadas ainda na Figura 3, apresentaram
microestruturas nitidamente diferentes do restante da espessura: nestas regifes
observa-se apenas ferrita (Fe-a) poligonal com auséncia de perlita. Esta regiao
empobrecida de carbonetos é relativamente pequena, com cerca de 50 um de
espessura, e deve-se a difusdo do carbono do aco, de maior teor, para a CRA, de
menor teor de carbono, causando este empobrecimento proximo a interface.

A auséncia de carbonetos e o0 menor teor de carbono da ferrita causam a diminui¢cao
da dureza nesta regido. Sponseller et al [6] obteve resultado similiar na co-extruséo
a quente de tubos de aco T11 e aco inoxidavel 310, assim como Missori et al [7] na
co-laminacdo a quente de aco A515 grau 6 e aco inoxidavel AISI 304 L. A menor
dureza apresentada foi na amostra do lado oposto ao vazamento onde ocorreu a
descontinuidade na interface. Entretanto, nesta mesma amostra a dureza da CRA na
regido adjacente na interface foi a maior que nas outras amostras, que
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apresentaram durezas proximas. Esta regido da amostra do lado aposto ao
vazamento € justamente onde foi observado linhas de segregacédo, que aumentaram
a dureza média da liga nesta regido.
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Figura 4 Perfil de mlcrodureza ao Iongo da espessura do ‘tubo em trés diferentes posu;oes prOX|mo
ao lado vazado, no meio do comprimento do tubo, e no lado oposto. Em destaque as microestruturas
das regides préximas a interface.

Através de andlises EDS, realizados por microscopia eletrénica de varredura (MEV)
verificou-se que o teor de Fe na CRA aumentou bastante (Tabela 2), excedendo
inclusive o limite especificado para o teor deste elemento, confirmando que houve de
fato extensa eroséo e diluicdo do aco na CRA, como evidenciado na macrografia
(Figura 1 a), pela nao uniformidade das espessuras relativas entre o ago e a CRA ao
longo do comprimento do tubo.

Tabela 2. Anélise semi-quantitativa de EDS do CRA em diferentes posicdes
do tubo

Posicéo Fe (%p) Cr(%p) Ni (%p) Mo (%p)
Lado Vazado 15,0+0,4 19,2+0,4 58,2+0,6 7,6+0,5
Meio do tubo 20,0+0,6 17,9+0,6 55,37+0,9 6,8+0,7
Lado oposto 15,7+£0,3 19,2+0,3 58,7+0,4 6,51£0,4

Atraves das andlises de EDS pode-se também tracar o perfil de composigéo relativa
dos principais elementos de liga (Fe, Cr Ni e Mo) na regido proxima a interface nas
trés posicbes do tubo (Figura 4). Nas amostras do lado vazado e do meio do tubo
verificou-se que a camada de interdifusdo € bastante estreita, com cerca de 5 um de
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espessura, porém com os perfis dos elementos apresentando variagcdes na
distribuicdo, em especial o Fe. Este € um indicativo de que distribuicdo e
temperaturas ao longo do tubo, durante a solidificacdo foi desigual, sendo mais
guente na posi¢ao do vazamento e diminuindo-se ao longo do comprimento, sendo
mais frio entdo no lado oposto. Pelos perfis de concentracdo pode-se verificar
também que a descontinuidade ndo ocorreu de fato na interface, mas em uma
regido adjacente a esta, na regido da CRA, a cerca de 20-25 um da interface.
Observa-se também que préximos aos precipitados interdendriticos, em destaque na
Figura 5, a concentracdo de Mo medida por EDS na Figura 4 foi maior.

Lado Vazado ‘ Meio do tubo =R Lado oposto

Contagem (u.a)
Contagem (u.a.)
Contagem (u.a)

2% ™ B -0 5 a 5 10 B 20 25

Distancia da interface (um)

Figura 5. Perfis de concentracao relativa dos elementos principais proximos a interface, determinados
por EDS. A largura da imagem de MEV = 56 um.

Ao se observar melhor os precipitados, verificou-se que de fato eles estédo presentes
apenas nos espacamentos interdentriticos, sendo ricos, em sua composi¢cdo de Mo
e Nb. Estes sao semelhantes aos observados por Silva et al.[8] e Rajani et al.[9] em
soldas de Inconel 625, que ambos concluiram se tratarem de fase de Laves.
Segundo Floreen et al.[10], durante a solidificacdo do Inconel 625, ocorre a rejeicéo
de Mo e Nb para os espacamentos interdendriticos, levado a precipitacdo de fase de
Laves e NbC. N&o foi observado NbC nas amostras do tubo bimetalico, entretanto
ainda em Floreen et al. é apresentado que o aumento da concentracdo de Fe no
Inconel 625 desloca o diagrama ternario na direcdo da formacédo da fase de Laves
em detrimento da formacédo de NbC.
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Figura 6. Precipitados interdendriticos observados na CRA e mapeamento por EDS destes.

A sequéncia apresentada na Figura 6 mostra mapas obtidos por EBSD e EDS e
suas sobreposicbes com o0 mapa IQ para a amostra do meio do tubo, que
apresentou um perfil de composi¢cées mais uniforme ao longo da interface. Os
mapas de EDS foram tratados por uma ferramenta do software da TSL, que faz a
média da intensidade do EDS medida sobre cada gréo (delimitado pelo EBSD). Esse
valor médio define a tonalidade do grdo. Como os gréos da interface sdo menores
que 1 pm, as tonalidades podem sofrer alteragdes dos vizinhos. Com estas
sobreposicoes a visualizacdo das diferentes fases e suas respectivas granulacdes
fica mais evidenciada. A partir do mapa dos gréos observou-se que a interface entre
as ligas é predominantemente formada por grdos nanomeétricos, visto que toda a
interface mede aproximadamente 3 um. Este tamanho de grdo reduzido pode ter
origem na rapida troca de calor entre as ligas resultando também em uma répida
solidificacdo. A alta desordem da orientacdo cristalina na regido da interface também
€ um forte indicio da rapida solidificacdo. Através dos mapas de EDS observa-se
claramente a difusdo das duas ligas concomitantemente. Combinando estas
informacgdes, com as apresentadas no mapa de fase ha um indicativo da formacao
de uma estrutura gama logo ap6s o final da difusdo entre as ligas. Devido a
proximidade das estruturas do Ni-cfc (a = 3,52 A) e do Fe-y com estrutura cfc (a =
3,60 A) nado foi possivel separa-las cristalograficamente somente por EBSD. Desta
forma, o EDS foi fundamental nesta diferenciagéo entre o Ni-cfc e a austenita (Fe-y).
No entanto, foi possivel observar pela técnica de EBSD que houve apenas uma
variagcéo do tipo de estrutura cristalina de Fe-a (CCC) para Fe-y (CFC) na regiao do
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aco. Pelo EDS observa-se que as regibes, nas quais houve essa mudanca
estrutural, ndo apresentaram niquel em sua composi¢ao.

T TMS DGM <o

IQ IPF Ni Fe IPF Ni Fe

Phase

B Nickel
B ron (Alpha)
Il ron (Gamma)

Be—>12,5 um —12,5 um
MEV Fases Cr Mo Fases Cr Mo

Figura 7. Andlise de EBSD da amostra do meio do tubo: 1Q — Image quality, IPF — Figura de polos
inversos, MEV —imagem de varredura, mapeamento de fases e EDS dos principais elementos
constituintes, a esquerda. A direita, as imagens das analises foram sobrepostas ao mapa Q.

A Figura 7 a seguir ilustra micrografias de microscopia eletrénica de transmisséo
(TEM) da amostra preparada por feixe de ions de Ga focalizado (FIB) mostrando
detalhe da interface (amostra do meio do tubo) da CRA (a esq.) e 0 aco (a dir.). A
Figura 7a mostra uma imagem de STEM (microscopia eletrénica de transmissao por
varredura) com detector de campo escuro anular (ADF) e a visdo geral da amostra.
O detalhe da interface e o lado do aco podem ser observados na Figura 7b, detalhes
da interface e do lado CRA mostrando alta densidade de discordancias sao
mostrados nas Figuras 8c e 7d, respectivamente. Pode-se confirmar a presenca de
gréos bastantes finos adjacentes a interface no lado do acgo, observados nas
analises de EBSD sendo seguidos de grao maiores, vistos na camada
descarbonetada. Na regido adjacente a interface no lado do CRA apresentou maior
densidade de discordancias, devidas provavelmente a contracao térmica diferencial
entre ambos o0s materiais, levando a uma deformacdo plastica localizada na
interface. Esta deformagdo pode ser a razdo da descontinuidade observada na
regido mais fria (lado oposto), onde devido a temperatura mais baixa ndo houve
interdifusdo uniforme e conferindo boa ligacdo metalurgia entre os materiais.

Na interface lado vazado (onde houve uma maior erosdo), conforme mostra a
Figura 8 estdo representadas pelas micrografias de STEM-ADF. A amostra da
interface entre a CRA (a esq.) e o aco (a dir.) sdo ilustradas através da Figura 9.a
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com uma visao geral da amostra e na Figura 8b em maior detalhe a microestrutura
da interface, que apresentou caracteristicas semelhantes a regido do meio do tubo,
com uma regido de graos também mais finos adjacentes a interface.

i 500 nm

Figura 8. Micrografias de TEM da amostra preparada por FIB mostrando em detalhe a interface (meio
do tubo) entre a CRA (esq.) e 0 aco (dir.): (a) imagem de STEM com detector de campo escuro anular
(ADF) e a visao geral da amostra. (b) detalhe da interface e o lado do ago, (c) detalhe de interface e
(d) detalhe do lado da CRA mostrando concentracao de discordancias.

Figura 9. Micrografias de STEM com detector de campo escuro anular (ADF) da amostra da interface (lado
vazado do tubo) entre CRA (esq.) e o ago (dir.): (a) visdo geral da amostra. (b) e em detalhe da interface.
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4 CONCLUSAO

A elevada temperatura de vazamento da CRA promoveu erosao excessiva no aco,
que diminui ao longo do comprimento, e na regido mais fria do lado oposto,
ocorreram descontinuidades préximas a interface, no lado da CRA. O aco
apresentou uma microestrutura ferritica-perlitica, enquanto a CRA apresentou uma
microestrura dendritica de Ni-y (cfc) com fase de Laves, formadas nos espacos
interdendriticos, ricos em Mo e Nb. A erosdo elevou o teor de Fe na CRA,
aumentando a proporgao de fases de Laves presentes em detrimento da formacao
de NbC. A regido do aco préoxima a interface com a CRA apresentou
descarbonetacédo, devido a difusdo de carbono para a CRA, e consequente queda
de dureza. Em uma regido de 3 pm de espessura adjacente a interface da amostra
foram encontrado gréos ferriticos nanométricos, com alta desordem cristalina destes
grdao em relacdo ao restante, indicando que na interface ocorreu solidificacdo
bastante rdpida. No lado da CRA adjacente a interface foi observada uma elevada
densidade de discordancias devida, provavelmente, a contracdo térmica diferencial
dos materiais, a qual promoveu pequena deformacao plastica. Na regido oposta ao
lado do vazamento a fratura provavelmente ocorreu devido a menor ligacao
metallrgica obtida, ocasionada pela menor temperatura, que nao resistiu a
deformacéo advinda da contracdo. De forma a evitar a erosdo excessiva e melhor
distribuicdo de temperatura durante a solidificagdo e uma interface continua em toda
a extensdo do tubo, as temperaturas de vazamento da CRA, do tubo de aco ja
solidificado devem ser melhores controladas, além das posi¢des relativas entre os
vazamentos das ligas.
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