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Resumo

O trabalho avaliou o efeito de tratamentos térmicos ou diferentes graus de
deformacdo plastica (5% a 20%) na transformacéo da austenita do microconstituinte
AM de uma chapa de aco alta resisténcia baixa liga (ARBL) classe APl 5L X80
usada para gasodutos, com énfase em suas propriedades magnéticas. Sua
microestrutura contém ferrita poligonal, ferrita quase-poligonal, ferrita granular
refinada, além de colénias de bainita alotriomérfica em forma de banda,
acompanhadas de ilhas de constituinte AM. A deformacéo do processo UOE afeta a
microestrutura e suas propriedades. Detectar e monitorar a transformacédo da
austenita retida € possivel por difracdo de raios-X, medindo a diferenca na
polarizacdo magnética de saturacdo e da densidade de massa do material. A
polarizacdo aumenta com a deformacdo ou tratamento térmico, enquanto a
densidade diminui. Pode ser dito que houve transforma¢do martensitica da austenita
retida do AM quando deformado e transformacdo bainitica quando aquecido. Os
resultados indicam 2% de austenita no material como recebido por saturacao
magnética e 3% por densidade de massa pelo método hidrostatico.

Palavras-chave: Polarizagdo magnética; Densidade de massa; Aco APl X80;
Petroleo.

DETECTING AUSTENITE TRANSFORMATION BY PLASTIC DEFORMATION IN GRADE
API 5L X80 PIPELINE STEEL FOR MAGNETIC PROPERTIES

Abstract

This study evaluated the effect of different degrees of plastic deformation (5% up to 20%) or

heat treatment on the transformation of austenite into MA constituent of an HSLA steel plate

for APl X80 pipelines, with emphasis on its magnetic properties. Its microstructure contains

polygonal ferrite, quasi-polygonal ferrite, refined granular ferrite, besides alotriomorphic

bainite-like band and islands of MA constituent. The plastic deformation from the pipemaking

UOE process affects the microstructures and their properties. Detecting and monitoring the

retained austenite transformation is possible by X-ray diffraction, measuring the difference in

saturation magnetization and mass density of material. The saturation magnetization rises to

the deformation or heat treatment, while mass density decreases, even in small fractions of

the MA constituent. It might be said that there were strain-induced transformation (SIMT) of

retained austenite into MA when deformed and Bainite transformation when heated. The

results indicate 2% of austenite in as-received material by saturation magnetization and 3%

by mass density.
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1 INTRODUCAO

A possibilidade de acompanhar a microestrutura e a variagdo dimensional dos
produtos feitos de ferro, contendo austenita retida, através de medidas indiretas
ditas de simples aquisicdo e contextualizar este aos estudos existentes, sdo o
escopo deste trabalho.

A industria de petréleo e gas é naturalmente conservadora na selecdo de materiais
para tubulacdo, pois os acidentes por desempenho insuficiente costumam resultar
em danos desastrosos. Surgido o desafio, a possibilidade de produzir agos mais
sofisticados para a industria nacional vem se realizando gradativamente. Um
exemplo sdo os acos ditos Alta Resisténcia Baixa Liga (ARBL), seus altos valores de
limite de escoamento sédo obtidos por meio do refino do tamanho de grdo (TG),
precipitacdo, subestrutura de discordancias, solugdo sélida e envelhecimento com
deformacao.® Essas propriedades sdo alcancadas através do controle rigoroso dos
elementos de liga e do processo ao qual o material sera submetido.

A padronizacado utilizada em gasodutos provém do American Petroleum Institute
(API) que utiliza a especificacéo 5L,? qual objetiva detalhar as linhas de transmiss&o
de gas e petroleo.

Até o ano de 2010 foi muito pequeno o uso comercial de acos do tipo ARBL API 5L
X80 nos gasodutos brasileiros. Uma das razfes para sua utilizacéo restrita foi a falta
de equipamento de controle de velocidade de resfriamento nas siderlrgicas
brasileiras. Esse obstaculo estd sendo superado com a introducdo de novo
magquinario, mas enquanto nao havia disponibilidade deste equipamento, a Usiminas
fez experimentos de obtencéo deste material®® combinando reducéo do TG por meio
das taxas de resfriamento disponiveis na usina, com a adi¢do de teores de nidbio e
outros elementos, que promovem o aumento do limite de escoamento (LE) por
endurecimento por precipitagdo de carbonitretos.

E importante conhecer a quantidade e a estabilidade da austenita retida em um aco
para acompanhar sua transformacdo apds certos processos industriais e assim,
prever variacdes dimensionais, ganho de propriedades magnéticas e dureza.

A quantidade de austenita retida (y,) & temperatura ambiente, aumenta como funcéo
da temperatura de austenitizacdo e da %C.”) O constituinte AM (austenita e
martensita), predominantemente com tamanho inferior a 2 um,® se localiza dentro
das coldnias de bainita (B) e em contornos de ferrita (a), porque na formacéo de a e
B, ocorre particdo de C para a austenita ainda nao transformada, algumas regides
enriquecidas nédo se transformam em B e no resfriamento acabam por se
transformarem em AM.® As placas de martensita (a"M) n&o cruzam os contornos da
y e a estabilizacdo mecéanica acaba retardando sua decomposicao.

A austenita retida presente tem potencial para se transformar por tratamento térmico
(por exemplo, revenimento e/ou sub-zero), ou se for metaestavel,” mediante a
deformacgé&o, como a exercida pelo processo UOE.

Ha relatos da presenca prejudicial de vy,,® porém o mesmo trabalho diz ter
encontrado relagBes plausiveis entre y, e conformabilidade. Recentemente, mais
trabalhos®*? vém encontrando relagdes consistentes entre quantidade de y; e
propriedades mecéanicas, propondo que a excelente combinagao de resisténcia e
ductilidade devem-se a SIMT e plasticidade induzida por deformacao (TRIP), devido
a presenca de y,.(*?1%

Métodos de determinacdo desta fase por propriedades magnéticas e por densidade
de massa permitem avaliar de maneira indireta a transformacéo, relevante a
induUstria. A presente pesquisa mediu a austenita retida residual do processo, para
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varios estagios de deformacdo ou apds dois tratamentos térmicos, revenimento e
sub-zero, utilizando as propriedades magnéticas de polarizacdo magnética e 0s
resultados confrontados com densidade de massa, dureza e difragcdo de raios-X.

2 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS
2.1 Material

O aco estudado microligado ARBL para tubos API 5L X80 tem sua composi¢cao
apresentada na Tabela 1. A composicdo quimica desse material foi reconhecida por
Gonzalez® em seu trabalho, assim como as microestruturas que o compde, sendo:
ferrita poligonal (ay), ferrita quase-poligonal (ag), ferrita (a) granular refinada, além de
colbnias de bainita (B) alotriomorfica em forma de banda, acompanhadas de ilhas de
constituinte AM.

Tabela 1. Composicdo quimica do ago classe APl 5L X80 produzido pela Usiminas. Elementos e
abaixo sua quantidade em porcentagem peso. CE = quantidade de carbono equivalente, TG, LE e
limite de resisténcia (LR)

Fe C Si Mn Nb+Ti+V Cr CE LE (MPa)
97,277 | 0,068 0,193 1,830 0,104 0,189 0,197 562

Co Al P S Cu Ni Mo TG (um) | LR (MPa)
0,019 0,024 | 0,019 0,003 | 0,012 | 0,017 | 0,245 51 722

2.2 Processo

O aco teve a solidificacdo realizada através de lingotamento continuo, de onde
foram obtidas placas grossas que foram reaquecidas (1.250°C/ 250 min) e
laminadas TMCR até a espessura de 19 mm.

O processo TMCR consiste em aplicacdo de calor e deformacédo simultaneamente
para alterar a forma e refinar os gréos até se atingir as propriedades desejadas na
chapa, assim, aperfeicoam-se as propriedades mecanicas do material com o
controle da recristalizacdo, crescimento de grédo e precipitados sobre a
microestrutura.

O processo TMCR compreendeu forno entre 1.170 ~ 1.250°C para solubilizacéo, a
laminacdo de desbaste ocorreu entre 1.100 ~ 1.050°C, na regido de recristalizacao
da y. A laminacdo de acabamento € abaixo da temperatura de nao recristalizacao
(Tnr), inicia-se em 740 ~ 710°C encerrando-se entre 690 ~ 680°C, resfriando até a
temperatura ambiente. Ap6s o resfriamento, a chapa sera conformada em tubo
através do processo reconhecido como UOE.

2.3 Métodos Experimentais

O aco foi doado pela siderurgica Usiminas ja como chapa de 1.500 x 500 x 19 mm.
Desta chapa extraiu-se uma tira de 500 x 30 x 18,7 mmErro! Fonte de referéncia
ndo encontrada.. Da tira, 100 mm foram extraidos para ser a amostra controle,
considerada com deformacao nula. Os 400 mm restantes foram laminados em
um duo-reversivel Mangels na UNIFEI — SBC, de 5 em 5, até 20% de reducéo de
area e a cada 5% de deformacgéo um pedaco da tira era extraido.

Os tratamentos térmicos foram de revenimento a 300°C /2 h e -196°C / 4 h.

Foram extraidas amostras dos casos acima para os ensaios de dureza, densidade
hidrostatica, difracdo de raios X e polarizacdo magnética de saturagao.
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2.3.1 Extracdo das amostras

Foram retirados cubos de cada amostra através de corte por disco abrasivo. Destes,
foram retirados agulhas de 1x1x5 mm e discos delgados atraves de corte por disco
diamantado, para analisar a polarizagdo de saturagdo magnética, Js e a difracdo de
raios-X, respectivamente. Dos cubos também foram usinados cilindros 10 x 10 mm
no Departamento de Engenharia dos Materiais da Escola Politécnica da USP para
medir a densidade de massa pelo método hidrostatico.

2.3.2 Saturacdo magnética
O método de determinacdo da polarizagdo magnética de saturacdo se baseia na
aplicacdo de um campo magnético (Hex) suficientemente alto para vencer a energia
de anisotropia magnetocristalina e orientar todos os dominios magnéticos do
material para uma Unica direcdo. A calibracao, feita nos trés eixos até atingir-se o
ponto de “sela”, é feita com Niquel e é critica.
Utilizando o Magnetdometro de Amostra Vibrante (MAV) foram ensaiadas amostras
no estado como recebido, deformadas (5% a 20%) ou tratadas termicamente atraves
de revenimento a 300°C/ 2 h. Todas amostras eram agulhas de dimensdes
1xIx5 mm.
O MAV mede a polarizagdo magnética em funcdo da massa e utilizou-se como
norma o manual de instalacédo, operacédo e servico do equipamento.
Assim, a férmula usada para determinacdo da porcentagem de austenita esta
apresentada abaixo:

%y = 100 * (1 — Js/Js max) --- (EQ. 1)

Onde Js é o valor da amostra com fases ndo magnéticas, como a austenita retida, no
caso é para a amostra como recebida e 0 Js max € 0 maior valor medido, ou a média
deles, este deve ser maior em fun¢éo da transformacéo y, — aM.

2.3.3 Densidade hidrostatica

Para o calculo da densidade de massa usou-se o0 método hidrostatico, necessitando
de uma balanca analitica de incerteza minima de + 0,0001 g e o kit de densidade
Ohaus. O procedimento comecgou com limpeza das amostras e porta amostra com
alcool, para depois medir a massa seca e em seguida imersa em agua, 0 que é
conseguido imergindo o material suspenso por um fio porta amostra (com massa
tarada pela balanca) amarrado em um dispositivo ligado ao prato da balanca, séo
necessaria trés repeticées, no minimo, de cada medida. A densidade sera calculada
dividindo-se a massa do material seco pela diferengca das massas seca e imersa,
isso tudo multiplicado pela densidade da agua na temperatura do ensaio, conforme
equacao 2. As amostras medidas foram os cilindros, estes tém dimensdes tipicas de
10x10 mm e massa tipica de 6,3 g. Cada medida foi repetida no minimo seis vezes.

Pamostra = [ms / (ms - mim)] * PH20 .. (Eq 2)

Onde ms € o valor medido da massa seca, mi, € 0 valor da massa imersa € py2o € a
densidade da agua na temperatura do ensaio.

2.3.4 Dureza

Para as medi¢cGes de dureza a penetracdo foi usada a escala Vickers, foi medida a
dureza externa da chapa assim como recebida, usando-se o durbmetro Otto
Wolpert-Werke do laboratério, com massa de 10 kg. Além disso, féra realizado um
perfil através da microdureza para todas as amostras, em busca de um gradiente de
deformagéo, feito com o microdurdmetro eletromecanico do departamento, marca
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Zwick & CO com massa de 300 gramas e endentador piramidal, apos feita a
preparacdo metalografica das amostras.*® O perfil contou com 18 endentacdes de
superficie a superficie, repetidas oito vezes, para se ter uma dureza média ao longo
da espessura de cada amostra. A dureza foi obtida multiplicando uma constante pela
carga usada, divididos pelas diagonais médias ao quadrado.

2.3.5 difracao de raios-X

As amostras para o ensaio foram extraidas por corte por disco diamantado, na forma
de discos, com espessura de 2 mm e diametro maximo de 20 mm, o centro do disco
trata-se do centro da chapa. Os mesmos foram lixados e polidos de forma padrao. O
polimento foi eletrolitico com finalidade de eliminar / evitar o encruamento superficial.
A andlise foi realizada em difratdmetro de raios — X, Shimadzu XRD — 7000 Maxima,
do centro universitario UNIFEI — SBC. As medidas foram através de radiacdo de Cu-
Ka, com corrente de filamento de 30 mA e tensao de 30 kV. A difracao foi conduzida
com varricdo continua variando 26 a cada 0,02°, desde 30 a 120°, com velocidade
de 1,5°/min. O padréo de difragéo foi analisado com o programa proprio.

3 RESULTADOS
3.1 Dureza

Foi observado pelo microscépio optico (MO), conforme Figura 1 (ataque Nital), que
préximo as superficies (a), a estrutura de graos de ferrita e agregados eutetdides
tém discreta reducdo no TG em relagdo ao centro da amostra (b), por isso a dureza
na superficie superior é ligeiramente maior que a da superficie inferior e ambas
maiores que o centro da chapa. Em (c) ataque Klemm, onde o ndo atacado (branco)
€ constituinte AM. E (d) FEG da amostra como recebida com ampliacdo de agulha
(branca) supostamente de constituinte AM.

A dureza superficial do X80 como recebido é por volta de 240 HV, enquanto no
centro é por volta de 220 HV. A

Tabela 2 mostra o perfil de dureza médio obtido de superficie a superficie.
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Figura 1. Superficie da amostra como recebida em (a), em (b) seu centro, em (c) atacada com

Klemm e em (d) FEG.

Tabela 2. Dureza média de todas as amostras deformadas, de superficie a superficie

Espessurgd 790 79-5 79-10 79-15 79-20
(mm) HV HV HV HV HV
1 230 246 255 276 277
2 227 244 252 275 275
3 217 241 254 274 275
4 213 244 260 273 271
5 213 238 260 267 270
6 216 237 251 270 265
7 218 233 250 270 264
8§ 224 235 248 262 265
9 220 238 246 265 275
10 220 240 247 259 270
11 214 237 248 258 271
12 218 238 246 257 271
13 216 237 251 259 270
14 213 238 249 257 270
15 217 240 247 263 275
16 227 243 247 260 272
17 224 242 244 273 270
18 229 246 248 275 276
Meédia | 220 240 250 266 271

3.2 Saturagdo Magnética

Os resultados da polarizagdo magnética das amostras deformadas, além da
revenida, apresentam-se na Tabela 3. Foi construida com os valores do MAV do
Instituto de Fisica da USP. Os valores de +Js e

sentido ou outro.
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Tabela 3. Polarizacdo magnética de saturacéo para as agulhas medidas no IF — USP

Figura 2. Polarizagao magnética das amostras.

3.3 Densidade Hidrostatica

Para o célculo da densidade usaram-se os cilindros de 10 mm x 10 mm, mediram-se
os valores de massa seca, massa imersa e 0s resultados finais apresentam-se na

Tabela 4.

Tabela 4. Densidades de todas as amostras usando as médias das massas
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Figura 3. Densidade e polarizacdo em funcédo da deformacéo (amostras deformadas).
Foi feita uma medida em uma amostra que teve sua austenita retida transformada
por tratamento térmico. O revenimento foi idéntico. A densidade da amostra de
Gonzalez,® pelo método hidrostatico, é de 7,8440 g/cm?.
3.4 Difragcdo de Raios-X

Um resultado parcial das difracbes estd apresentado na Figura 4, enfoque no
primeiro pico, reconhecido como da austenita, o segundo € a ferrita.

Figura 4. Difragbes superpostas. Evolucdo dos primeiros picos difratados conforme deformac&o ou
tratamento térmico, em comparagdo com a amostra como recebida.
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4 DISCUSSAO
4.1 Saturacdo Magnética E Transformacéao Induzida Por Deformacéao

A Tabela 3 e a Figura 2 mostram que houve um ganho magnético nas amostras
deformadas ou revenidas em relagdo a amostra como recebida, dito isso devido ao
Js crescente. Esse ganho acontece enquanto ha a transformacao da austenita retida
do constituinte AM.

Sabe-se que a deformacao afeta as propriedades magnéticas, como perdas, campo
coercivo e permeabilidade, mas ndo afeta a polarizagdo de saturagdo, que é funcao
dos elementos que compde o material, estrutura cristalina e temperatura.

O trabalho de Gonzalez® conclui pela presenca de austenita retida na amostra de
aco X80 (3,4% em volume), baseado na saturagcdo magnética de 1,99 T no estado
como recebido, e de 2,05 T no material revenido 300°C durante 2 horas ou 400°C/h,
aplicados na equacao 1, sendo assim:

%y = 100 * (1 — Jo/Js max) = 100 * (1 — 1,99/2,06) = 3,4%.

Na série de medidas feitas na presente pesquisa, 0 menor valor de polarizacéo
magnética de saturacdo (Js) encontrado foi do material como recebido, sendo
2,044 T. O maior foi 2,089 para a amostra revenida, seguida da amostra 79-20, com
2,088 T. Substituindo estes valores na mesma equacao, temos:

%y = 100 * (1 — Js/Is max) = 100 * (1 — 2,044/2,088) = 2%.

Ambos o0s casos mostraram aumento da saturacdo, compativel com a transformacéo
da austenita ndo magnética em martensita magnética.

A deformacao do processo UOE parece eliminar grande parte da presenca da fase
paramagnética. A medida por MAV é plausivel para quantidades pequenas de fase
nao magnética e mais simples do que difracéo.

4.2 Deformacgéo e Dureza

O maior refino de gréo visto nas superficies deve-se a maior energia armazenada
durante a deformacdo de acabamento (abaixo de T, e acima de Arj),
proporcionando uma recristalizagdo de mais nucleos por volume de material nessas
regides, o que limita o crescimento do TG. O refino do TG ferritico se deve ao
aumento da velocidade de resfriamento a partir do campo austenitico, criando
condi¢cBes para ocorréncia de ferrita acicular (ay,) e bainita (B), microestruturas que
reduzem o TG ferritico.

Para o grafico da dureza em funcédo da espessura (Figura 4), se confirma o que
Gonzalez® verificou, ou seja, a dureza da superficie superior € maior que da inferior
e revela um salto de dureza nas primeiras reducdes estudadas, que se deve muito
mais ao encruamento do que a pequena fragao transformada de austenita retida.
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Andlise da evolucédo da deformacé&o do X80
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Figura 5. Andlise da mudanca de dureza sofrida pelo X80 devido as deformacdes sofridas na
laminacéo que chegou até 20% em reducéo de area.

A comparagdo entre as durezas nao revela muito, ndo bastasse a transformagéo
induzida por deformacédo elevar o LE do aco, o encruamento aumenta a dureza
também, mas nao foi constatado algum gradiente de deformac&o no material, pois a
superficie superior, em todas as amostras, € sempre mais dura que a inferior e esta
mais que o meio.

4.3 Densidade de Massa

A variacdo de densidade de massa, determinado pelo método hidrostatico, foi de
7,850 g/cm® para o material como recebido, para 7,840 g/cm® para o material mais
deformado. Estas medidas, para uma dilatacdo devido a expansao da fase de 4%,
indicam que havia 3,2% de austenita retida no material como recebido. A densidade
da amostra revenida ficou em torno de 7,844 g/cm?, também diferindo da densidade
inicial.

4.4 Difrac&o de Raios-X

Foi notado o que diz a literatura, que a deformacdo diminui a intensidade do pico e
h& alargamento da base da curva. O revenimento alargou a base do pico da ferrita
engquanto o subzero ndo, mas neste também nota-se queda no pico da austenita.
Como visto na Figura 4, apenas para a amostra como recebida ha um pico entre 43°
e 44°, muito préximo do pico reconhecido como sendo da austenita, cujo
revenimento ou com a maxima reducao imposta ndo desapareceu completamente,
exceto no caso da amostra deformada seguida do subzero.

5 CONCLUSAO

e Acos bifasicos, TRIP, de graus API ou simplesmente detentores de fase nao
magnéticas, como a austenita retida, podem ter estas fases quantificadas
indiretamente pelos métodos acima descritos;

e a deformacédo plastica entre 5% e 20% ou o tratamento térmico alteram a
saturacdo magnética e a densidade massica de forma compativel com a
eliminacdo da austenita retida metaestavel do constituinte AM,;
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a deformacdo do processo UOE nédo parece eliminar completamente a
presenca da fase ja que o fenbmeno ainda estd sendo notado nas maiores
reducdes impostas;

e a medida de fases ndo magnéticas em pequenas fracdes volumétricas tem
maior precisao por MAV do que por densidade, porém ambas detectaram
transformacao;

e 0 método por densidade hidrostatica € factivel para mensurar transformacdes
induzidas por deformacéo, sendo possivelmente util em produtos de precisdo
onde a variacdo volumétrica se torna relevante. Mas depende de muitos
fatores, que se seguidos, revelam medidas aceitaveis;

e 0s dados obtidos pela densidade comparados com os do MAV diferem em
1,1% da quantidade inicial de yr;

e 0 maior refino de gréo visto nas superficies deve-se a maior energia
armazenada durante a deformacéo de acabamento (abaixo de T, e acima de
Ar3), proporcionando uma recristalizagdo de mais nucleos por volume de
material nessas regides, o que limitao TG; e

e porém, ndo foi constatado um gradiente de deformacéo.

Como a pesquisa acima demonstra, as fases ndo magnéticas em um aco podem ser
guantificadas através de medidas magnéticas, como se reconheceu através das
medidas feitas e contextualizando esse estudo aos ja existentes.

Os dados obtidos pela densidade revelam expansdo volumétrica de
aproximadamente 0,13%.
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