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Resumo

O comportamento a quente durante resfriamento e as caracteristicas
microestruturais de um aco High Temperature Processing (HTP) com baixo teor de
Mn e teor de Nb balanceado para atender a API 5L, foi estudado por dilatometria
com deformacéo visando definir as melhores condi¢cdes para nucleacdo de ferrita
acicular. A quantificacdo das fases presentes foi feita por Microscopia Eletronica de
Varredura e Electron Backscattering Diffraction (EBSD). Os resultados mostraram o
aumento da ferrita acicular com o aumento da taxa de resfriamento de 5°C/s até
10°C/s, mas esta fracdo se manteve para o resfriamento de 20°C/s, indicando que
para estas condicdes de processamento termomecanico, existe um limite para a
fracao de ferrita acicular que pode ser nucleada.

Palavras-chave: A¢o HTP; ferrita acicular; Niobio; aco microligado; transformacéo
de resfriamento continuo.

METHODOLOGY FOR CCT DIAGRAM CONSTRUCTION FOR HSLA SOUR
SERVICE STEELS BY USING DEFORMATION DILATOMETRY AND SEM/EBSD

Abstract

The thermomechanical behavior during continuous cooling and the microstructural
characteristics of a High Temperature Processing (HTP) steel with low carbon and
manganese and high niobium was studied by deformation dilatometry aiming at
studying the best conditions for increasing the acicular ferrite fractions. The phase
quantification was performed by scanning electron microscopy and Electron
Backscattering Diffraction (EBSD). The results showed an increase in the acicular
ferrite (AF) fraction with increasing of the cooling rate from 5°C/s to 10°C/s. At 20°C/s
the fraction of AF remained unchanged indicating that, for this thermomechanical
processing, there is a limit on the acicula ferrite fraction that can be nucleated.
Keywords: HTP steel; acicular ferrite; niobium; microalloyed steel; continuous
cooling transformation.
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1 INTRODUCAO

Acos microligados requerem uma boa resisténcia e tenacidade, propriedades que
sao principalmente influenciadas pela microestrutura obtida por processamento
termomecanico [1]. Igualmente, para diminuir a fragilizacdo por hidrogénio, se faz
necessério a reducdo da segregacdo central diminuindo o teor de Manganés,
carbono e fésforo no aco [2].

Na busca de melhores caracteristicas e desempenho de gasodutos e oleodutos para
a industria de Oleo & Gas, a fabricacdo de tubos API 5L, com costura SAW, para
servico acido tem como alvo uma microestrutura contendo uma fracdo volumétrica
mais elevada de microconstituinte Ferrita Acicular, balanceada com bainita fina. Esta
maior fracdo volumétrica de ferrita acicular no aco melhora sua tenacidade [3] e
susceptibilidade a corrosdo [4] devido a inibicdo de propagacdo de trincas pelo
arranjo caético de placas de ferrita alinhadas em direc6es aleatdrias.

Entretanto, com a reducdo do teor de manganés na liga, como recomendado
anteriormente, é esperado que o limite de resisténcia sofra uma queda devido a
diminuicdo do endurecimento por solucdo sélida e pela reducdo da temperabilidade
da liga. Este ultimo € especialmente relevante quando se depende do processo
TMCP com resfriamento acelerado para atingir desempenho satisfatério. Uma
compensacao para a temperabilidade com a reducéo do teor de Mn foi proposta pelo
conceito de liga HTP Sour Service com microadicdes de Nb. Para este tipo de
estratégia, uma das alternativas seria a elevagcdo da fracdo volumétrica de ferrita
acicular através do aumento do encruamento da austenita para criar mais sitios para

nucleacgéo deste microconstituinte [5].

O presente trabalho propés o uso de uma metodologia para confirmar as
transformacdes de fase detectadas atraves de técnica de dilatometria com
deformacéo para a caracterizagdo da microestrutura produto da decomposicao da
austenita em condi¢cdes de diferentes taxas de resfriamento. Esta metodologia faz
uso de microscopia eletrbnica de varredura e EBSD (Electron Backscattering
Diffraction) para identificar e quantificar os diferentes microconstituintes presentes.
Utilizou-se amostras de aco HTP projetado para servico acido, o qual gera
microestruturas de elevado grau de complexidade, compostas por microconstituintes
de dificil identificagcdo por microscopia otica.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Métodos

Foram utilizadas amostras de chapa grossa de um aco HTP Sour Service, cujo
conceito de liga foi originalmente desenvolvido pela CBMM, mas que sofreu ajustes
de composi¢do quimica para atender aos requisitos da APl 5L. Este material esta
sendo referenciado como “HTP Sour Service Ajustado”. Sua composi¢ao quimica é
mostrada na Tabela 1..

Tabela 1. Composicdo quimica do aco HTP Sour Service ajustado (% em massa)
C Mn Si Cr+Cu+Ni Nb Outros Elementos
0,050 0,70 0,20 0,58 0,068 Al,Ca,N, Ti, P, S




A dilatometria com deformacgéao foi realizada para a constru¢cdo do diagrama TRC
com deformacédo, no centro da chapa para o aco HTP Sour Service ajustado. A
simulac&o do ciclo térmico é mostrada na Figura 1.

1200°C, 15 min

10C/s

10C/s

Figura 1. Ciclo térmico com deformacao para diferentes velocidades de resfriamento. Aco HTP Sour
Service ajustado.

A partir dos ensaios de dilatometria, foram obtidas as temperaturas de inicio e fim da
transformacdo da austenita. Estas temperaturas foram determinadas pelo método
das tangentes e também pelo método das derivadas, como auxilio na visualizagéo
das transformagoes.

Com a finalidade de confirmar os resultados previstos pelas curvas de dilatometria e
também para complementar estes ensaios, uma vez que as transformacdes de fases
que ocorrem em pequenas fragcdes volumétricas podem nado ser detectadas pelo
dilatbmetro foi feita uma caracterizagdo microestrutural por microscopia eletrénica de
varredura nas amostras obtidas para as diferentes taxas de resfriamento.

Determinadas as temperaturas por ensaios dilatométricos, complementado por
andlise metalografica, o diagrama TRC para o aco HTP Sour Service ajustado foi
construido.

Devido a dificuldade de diferenciar e quantificar a ferrita acicular da bainita foram
feitas analises de Electron Backscatering diffraction (EBSD) em todas as amostras
para definir parametros que permitam a identificacdo e subsequente quantificacéo
das fases. Foram feitos dos mapas com magnificagdo de 200X para cada amostra,
usando uma voltagem de 25 kV e um step de 1,0 um.

As amostras para caracterizagdo microestrutural por microscopia eletrbnica de
varredura foram lixadas e depois polidas com pasta de diamante com granulometria
de até 1 um. Em seguida, foram atacadas com reativo nital 2%. Para analise por
EBSD as amostras foram preparadas utilizando o mesmo procedimento feito para



caracterizacao microestrutural. Entretanto, estas ndo foram atacadas quimicamente
e foi feito um polimento adicional utilizando silica coloidal por 30 minutos.

Apo6s as medicdes de EBSD e antes de definir os parametros é necessério indicar
qual é a desorientacdo que ira definir o grdo. Mesmo existindo controveérsias com
relacdo a desorientacdo para definicdo de contorno de grao [6-9], foram feitas as
analises usando valor de 5° devido a resultados obtidos recentemente [11,12]. A
identificacdo e quantificacdo das fases foi feita utilizando a metodologia
desenvolvida por Fialho Tomaz et al. [11] na qual se utiliza as caracteristicas
internas do gréo (GOS - Grain Orientation Spread) e tamanho de gréo.

2.2 Resultados

Na tabela 2 sdo apresentados os valores das temperaturas de inicio e fim das
transformacoes.

Tabela 2. Temperaturas de inicio e fim da transformacéo das fases determinadas para o aco HTP
Sour Service ajustado na regido central

Taxa de T deinicio da T deinicio da T deinicio da T de final da
resfriamento transformacéo transformacéao transformacéo transformacéao
(°C/s) Y—FP (°C) y—FA (°C) y—>Bainita (°C) dey (°C)

5 783 726 680 547
10 - 728 670 525
20 - 700 655 512

A Figura 2 mostra o diagrama TRC para 0 ago HTP Sour Service ajustado.

1000

Temperature (°C)

Time (s)

Figura 2. Diagrama de transformacdo em resfriamento continuo em fung&o do tempo de resfriamento.
Os numeros dentro dos circulos correspondem a dureza HV5. Nos diagramas, as linhas tracejadas
indicam as temperaturas de transformacdo que ndo foram detectadas pelas curvas dilatométricas,
mas inferidas com o auxilio da analise metalografica.
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Observa-se pelos diagramas TRC que a fracdo de ferrita poligonal diminui e a ferrita
acicular aumenta a medida que a taxa de resfriamento aumenta. Observa-se
também a presenca de bainita nas trés taxas de resfriamento consideradas.

A Figura 3 mostra as imagens obtidas para o aco HTP Sour Service ajustado para
taxas de resfriamento de 5, 10 e 20 °C/s, respectivamente.

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM
Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 3. Imagens de microscopia eletrénica de varredura da amostra do agco HTP Sour Service
ajustado para taxa de resfriamento de (a) 5°C/s, (b) 10°C/s e (c) 20°C/s, respectivamente. Ataque
nital 2%.

Nestas figuras observa-se que na amostra resfriada a uma taxa de 5°C/s a
microestrutura é constituida de ferrita poligonal, ferrita acicular, perlita e bainita. A
partir da taxa de resfriamento de 10 °C/s ndo se observa mais a presenca de ferrita
poligonal e perlita. Sendo que para taxas de 10 e 20°C/s a microestrutura é
constituida de ferrita acicular e bainita.

Como mencionado anteriormente, a identificagdo e quantificacdo das fases foi feita

utilizando a metodologia desenvolvida por Fialho Tomaz et al. [10] e os resultados
dos parametros utilizados sao apresentados na Figura 4 e Tabela 3.
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Figura 4. Resultados da Deconvolugdo do GOS (Grain Average Spread) utilizados para separacao da
ferrita poligonal da bainita + ferrita acicular. (a) 5°C/s, (b) 10°C/s e (c) 20°C/s, respectivamente

Tabela 3. Parametros definidos para as amostras submetidas a diferentes resfriamentos
Amostra  Parametro GOS Parametro TG

5°Cls 2,6 80
10° C/s 2,8 100
20° Cl/s 3 100

Os resultados da quantificacéo séo apresentados na Tabela 4 e as imagens de cada
fase, obtidas por EBSD, séo apresentadas nas Figuras 5 e 6.



74° Congresso Anual

Tabela 4. Resultados da quantificacdo de fases utilizando a média dos parametros das amostras

GOS 5°
FP FA Bainita
5°Cls 53 2 45
10° C/s 0 40 60
20° C/s 0 38 62

LA RN
VAT NS .

. .

(@)

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM

Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Sao Paulo, SP, Brasil.
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Figura 6. Grain Orientation Spread (GOS) (gréo: 5°) das fases (a) ferrita poligonal, (b) bainita e (c)
ferrita acicular.

2.3 Discussao

Pelas curvas do diagrama observa-se que a fracdo volumétrica da ferrita acicular e
da bainita para as taxas de 10 e 20 °C/s sao similares. Entretanto, a dureza para a
taxa de 20 °C/s é maior o que pode ser explicado pelo aumento de dureza da bainita
com o aumento da taxa de resfriamento.



Os resultados de quantificacdo obtidos por EBSD estdo de acordo com o diagrama
TRC, indicando que a técnica de quantificacdo, utilizando as caracteristicas do gréo,
€ uma boa ferramenta para determinacao de fracdo de microconstituintes.

Os resultados encontrados estdo de acordo com a literatura, que mostra que um
aumento na taxa de resfriamento, com a mesma deformacdo prévia, aumenta a
fracdo de ferrita acicular [11]. Porém, é possivel observar que ndo ha aumento da
fracdo deste microconstituinte acicular entre 10°C/s e 20°C/s no presente trabalho.
Outros autores sugerem que existe um limite para a taxa de resfriamento e
deformacéo para maximizar a nucleacdo da ferrita acicular, e a partir deste limite a
fracdo deste microconstituinte comecaria a decrescer [8,11].

3 CONCLUSAO

¢ A metodologia desenvolvida para a construcdo de diagramas TRC utilizando
dilatdbmetro com deformacdo, com o uso combinado de quantificacdo de
microconstituintes Ferrita Acicular, Bainita e Ferrita Poligonal por EBSD, foi
um sucesso para 0 caso desta liga de elevada complexidade para a
caracterizacdo microestrutural, sendo que algumas duvidas na interpretacéo
das curvas de contracdo térmica foram resolvidas desta forma, para
apontamento mais seguro das transformacdes de fases.

e A maior seguranga na construcdo de diagramas TRC com o uso da
metodologia desenvolvida, mostrou a interessante estabilidade da fracao
volumétrica de ferrita acicular em relacdo a de bainita para o caso do projeto
de liga HTP Sour Service ajustado utilizado neste estudo, para o intervalo de
taxas de resfriamento entre 10 e 20°C/s que foram medidas por dilatormetria
com deformacédo e confirmadas por EBSD. Isto revela a existéncia de uma
janela de processo significativamente grande, necessaria a sua producao em
escala industrial.

e O uso de dilatbmetro com deformacéo combinado ao EBSD, mesmo que seja
através de diagramas TRC, para estudo da decomposi¢cdo da austenita preé-
deformada em condicbes de resfriamento continuo, consegue gerar
referéncias para o0 design do processamento termomecanico com
resfriamento acelerado interrompido utilizado na fabricacdo de chapas
grossas API para servi¢co acido onde se busca uma maximizacao da fracao de
ferrita acicular.
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