METODO DE MEDICAO DA FRACAO DE FERRITA
ACICULAR EM ACO HTP USANDO A TECNICA DE
DIFRACAO DE ELETRONS RETRO-ESPALHADOS (EBSD)*

Raphael Vinicius Fialho Tomaz?!

Diana Perez Escobar?

Margareth Spangler Andrade?

Ronaldo Antdnio Neves Marques Barbosa*
Kenji Camey®

Dagoberto Branddo Santos®

Fernando Gabriel Silva Araujo”

Resumo

A fabricacdo de tubos para a industria de Petroleo & G&s tem utilizado chapas
grossas de acos microligados ao Nb, através da laminacdo termomecanica
controlada, seguida de resfriamento acelerado, o que, usualmente, resulta em
microestruturas complexas, de dificil caracterizacdo. A identificacdo e distribuicdo
desses microconstituintes nos acos estd relacionada com as propriedades
mecanicas, com isso, para aumentar a performance dos tubos fabricados o
microconstituinte ferrita acicular € desejado. Identificar e quantificar a ferrita acicular
€ um problema devido a semelhanca com outros microconstituintes, requerendo
técnicas de analises mais sofisticadas. Nesse trabalho, um aco microligado HTP
com alto Nb e baixo Mn foi submetido a diferentes condi¢des de resfriamento para
avaliar a influéncia desses parametros na formacdo de ferrita acicular. A
guantificacdo de fases foi feita por meio da técnica que utiliza as caracteristicas dos
graos, obtidas por EBSD. Os resultados mostraram que a fracédo de ferrita acicular
aumenta com o aumento da deformacéo e da taxa de resfriamento.
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METHODOLOGY FOR ACICULAR FERRITE MEASUREMENT ON A
HTP STEEL BY ELECTRON BACKSCATTER DIFFRACTION (EBSD)

Abstract

Fabrication of pipelines for Oil & Gas industry, have been using Nb microalloyed
steels heavy plates rolling by thermomechanical controlled processed, followed
accelerated cooling, resulting, usually in complex microstructures and difficult to
characterize. Phase identification and quantification of these microconstituentsin
steels are related mechanical properties, to increase performance in steels, acicular
ferrite is required. Identify and quantify acicular ferrite has become a big challenge
due its similarities with others microconstituents, requiring advanced techniques for
its characterization. In this work, a HTP microalloyed steel with high Nb and low Mn
was submitted to different continuous cooled conditions without deformation in order
to evaluate the influence of the processing parameters on acicular ferrite formation.
Phase quantification was performed by using a method which is based on the grain
misorientation, obtained by EBSD. The results showed that the fraction of acicular
ferrite increase with cooling rate and deformation.
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1. INTRODUCAO

Acos microligados utilizados nas industrias de Petréleo e Gas requerem boa
resisténcia mecanica e tenacidade [1-3]. Para que esses requisitos sejam atingidos
conhecer a proporcdo e a distribuicdo dos microconstituintes se tornou uma
ferramenta importante no estudo destes acos [4,5]. As microestruturas sao
complexas, com diferentes fases e microconstituintes ferriticos, com diferentes
morfologias e diferentes densidades de defeitos no reticulado cristalino [6]. A
identificacdo e a quantificacdo das fases utilizando os métodos convencionais de
analise, como microscopia Optica e microscopia eletrbnica de varredura, séo
demorados [7, 3] e estéo sujeitos a erros como a falta de experiéncia do operador, a
dificuldade de identificar os microconstituintes menores [8] ou pela amostra n&o
estar bem preparada [9].

A difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) tem se tornado uma ferramenta
importante para o estudo microestrutural em acos, permitindo obter medidas de
tamanho de grdo, caracteristicas dos contornos de graos, orientacdo dos graos e
identificacdo de fases. Para solucionar esses problemas o método de identificacéo e
quantificacdo dos microconstituintes ferriticos baseados nas caracteristicas dos
gréos tem sido utilizado. Zu et al. [7], Sherestha et al [10] e Zhao et al. [3] utilizaram
esse método para identificar diferentes microconstituintes em agos microligados. O
método se baseia em identificar os microconstituintes de acordo com a
desorientacdo interna dos gréos, fator de forma e caracteristicas de contorno dos
graos, uma vez que cada microconstituinte apresenta caracteristicas especificas [3].
A ferrita poligonal (FP) é facilmente identificavel quando observada no microscopio
Optico [11]. Forma em altas temperaturas, em baixas taxas de resfriamento e tem
morfologia equiaxial, nucleia nos contornos dos grdos austeniticos e tem baixa
densidade de defeitos [12]. J& a ferrita acicular (FA) tem nucleacéo intragranular, as
placas de ferrita acicular crescem em dire¢cbes aleatérias formando um arranjo
denominado cadtico, proporcionando uma alta fracdo de contornos de alto angulo
que atuam como uma barreira a propagacdo de trincas. A FA se forma em
temperaturas intermediarias (na faixa de temperatura entre a transformacao de
ferrita poligonal e bainita), em altas taxas de resfriamento e apresentam altas
densidades de defeitos [4,13]. A ferrita acicular se tornou o microconstituinte mais
desejavel em acos microligados para a industria de Petroleo & Gas [14], pois,
promove o aumento de resisténcia mecanica, ductilidade [15,16] e resisténcia a
fragilizac&o por hidrogénio [15] quando comparada a microestruturas do tipo ferrita-
perlita [17].

Esse trabalho teve como objetivo desenvolver um método para quantificacdo de
fases em microestruturas complexas, utilizando um agco HTP, com alto (Niobio) e
baixo Mn (Manganés).

2. MATERIAL e METODOS

2.1. Material

O material utilizado neste trabalho foi um aco microligado com alto nidbio e baixo
manganés produzido utilizando o conceito HTP [18,19]. A composi¢cdo quimica do
aco é apresentada na Tabela 1.



Tabela 1. Composi¢do quimica (wt%) do aco microligado HTP

C Mn Si Nb Al N AdicBes
0,039 0,54 0,21 0,09 0,029 0,005 Cu, Ni, Ti, Cr

2.2. Ciclos de resfriamento das amostras

Para obtencédo das microestruturas com diferentes quantidades de ferrita poligonal e
ferrita acicular, foram realizados ensaios de dilatometria. Os ensaios de dilatometria
sem deformacédo foram realizados no dilatbmetro de témpera Bahr type 805 A/D
para simular o resfriamento continuo do aco HTP e avaliar a influéncia da taxa de
resfriamento na formacao de ferrita acicular. Amostras (com 4 mm de diametro e 10
mm de comprimento) foram austenitizadas a 950°C por 2 minutos e resfriadas até a
temperatura ambiente nas taxas de 1, 5, 10 e 50°C/s em atmosfera inerte de hélio.

2.3. Preparacao metalogréafica

Apds o0s ensaios de dilatometria as amostras foram preparadas para analise
metalografica seguindo a rota convencional de preparacdo de amostras. Foi
realizado o corte, embutimento, lixamento com granulometria variando de 320 a
1500#, polimento com suspenséao de diamante com granulometria de 1 e 3 um. Para
as andlises no EBSD, apds o polimento final, as amostras foram polidas com silica
coloidal por 30 minutos.

2.4.  Microscopia Optica

Para caracterizacdo microestrutural as amostras foram embutidas na direcéo
transversal a direcdo de laminacdo. As amostras foram caracterizadas utilizando os
ataques colorantes Klemms | (1 g. de metabissulfito de potassio diluido em 50 mL de
solucdo aquosa saturada de tiossulfato de sodio) e LePera (4 g. de acido picrico
dissolvido em 100 mL de etanol misturado com uma solugéo aquosa de metabisulfito
de potéassio). O microscopio da Olympus, modelo BX51RF com software de imagem
Stream Basic foi utilizado para realizacdo destas analises metalograficas.

2.5. Microscopia Eletrénica de Varredura - EBSD

As amostras foram analisadas utilizando um Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV) modelo JEM 7100 FLV - da marca JEOL. O MEV esta acoplado com
detectores de EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) e de EBSD (modelo HKL
Nordlys-Max) da Oxford. As medidas de EBSD foram feitas utilizando a tensdo de
aceleracdo de 20kV e com step size de 0,3uym, numa amostra inclinada a 70° em
relacdo ao feixe de elétrons. O software utilizado para anélises foi o Channel 5 da
Oxford Instruments. Apds o scan, os dados foram tratados no moddulo Tango
(software de tratamento de dados que permite plotar e medir varios tipos de mapas
de EBSD, como, mapas de orientacdo cristalografica, mapas de contorno de graos,
dentre outros) presente no software Channel 5 e no Origin.

2.5.1. Identificacdo de MA e Perlita

O BS (Band Slope) esta relacionado com o padrdo de difracdo das amostras,
podendo ser utilizado para identificar algumas fases [7]. Esse critério ja foi utilizado
para identificar martensita, bainita e ferrita em agos por outros autores [8, 20]. O BS



separa uma regido clara (ferrita) de uma escura (MA e/ou P), permitindo trabalhar
apenas com grédos de ferrita, possibilitando a distincdo dos diferentes
microconstituintes ferriticos. O procedimento utilizado para determinar a fracdo de
MA e/ou P foi proposto por Zhu et al.[7].

2.6. Filtragem de ruidos e definicdo dos graos

Antes de identificar e quantificar os microconstituintes ferriticos foi preciso definir um
angulo critico para a deteccao dos graos e definir uma area minima de gréo para
eliminar os pontos sem indexar ou que indexaram incorretamente.

A reducdo de ruidos foi utilizada para corrigir e remover 0os pontos que estavam
indexados incorretamente [21], o procedimento foi realizado em dois passos
conforme descrito por Sherestha et al. [10]. Primeiro foram retirados 0s pontos sem
indexar e em seguida os pontos indexados incorretamente.

2.7. Quantificacado de fases utilizando o EBSD

Sherestha et al, [10] desenvolveram um método para quantificar a microestrutura
ferritica complexa, composta por ferrita poligonal, ferrita acicular e ferrita bainitica de
trés acos com diferentes teores de nidbio (sem Nb, 0,4 %Nb e 0,8 %Nb, em peso)
utilizando o EBSD. Os autores se basearam no método de unidade dos graos e
adotaram critérios como fator de forma, angulo de contorno de grdo, desorientagcao
média e tamanho de grdo para identificar e quantificar ferrita poligonal, ferrita
acicular e ferrita bainitica. Neste trabalho a técnica desenvolvida foi comparada com
0 metodo de contagem de pontos (método mais utilizado para quantificar
microestruturas), e obteve-se uma diferenca maxima de seis por cento na fracao de
area calculada.

Zhao et al, [10] desenvolveram um método para quantificar a microestrutura ferritica
complexa, composta por ferrita poligonal, ferrita acicular e ferrita bainitica de um ago
microligado submetido a diferentes condi¢Oes de resfriamento utilizando o EBSD. Os
autores se basearam no método de unidade dos grdos e adotaram critérios como
fator de forma, caracteristica contorno de gréao, desorientacdo média do grdo e area
do grdo para identificar e quantificar ferrita poligonal, ferrita acicular e ferrita
bainitica. Adotando esse procedimento 0s autores obtiveram erros pequenos quando
comparados ao metodo de contagem por pontos.

Para as amostras analisadas foram obtidos os parametros de desorientacdo interna
dos gréos e fator de forma, esses valores foram definidos como sendo Unicos para
todas as amostras. As analises foram realizadas observando os valores obtidos para
todas as condicdes e foi observado que os valores eram bem proximos para todas
as condic¢Oes analisadas para identificacéo da ferrita poligonal.

2.7.1. ldentificagdo e quantificagéo da ferrita poligonal

O primeiro critério utilizado para identificar a ferrita poligonal foi a desorientacéo
interna dos graos. O GOS (Grain Orientation Spread) foi adotado para determinar a
desorientacdo interna dos graos, o qual representa o desvio médio de orientacao
entre cada ponto do grdo e a média de orientacéo dentro do grao [23]. Este critério
ja foi utilizado por ZHU et al. [7] associado a outros parametros para identificar e
quantificar microconstituintes ferriticos. A FP e a FA apresentam valores de



desorientacdo interna dos gréaos diferentes, uma vez que esses parametros estao
relacionados com a densidade de defeitos no interior dos graos.

Plotando a curva de distribuicdo do GOS foi possivel determinar o GOS da ferrita
poligonal. A curva de distribuicio do GOS (Figura 1) apresenta um formato
assimétrico, com isso, é possivel afirmar que mais de um microconstituinte esta
influenciando na forma da curva. Sabendo disso, a deconvolugdo dos picos foi
realizada, como a FP apresenta menor GOS quando comparado com a FA, o pico
de menor intensidade se refere a FP. Para determinar o GOS a amostra resfriada a
10°C/s foi utilizada.

—m— Valores medidos
- - -Picoda FP
—~—- PicodaFA
Soma dos picos

150 4

100 4

Valores medidos

50

1 1
0 2 3 4
GOS (9)
Figura 1. Curva de distribuicdo do GOS e sua deconvolucao para o aco HTP, taxa de resfriamento de
10°C/s.

O segundo critério utilizado para identificar e quantificar a ferrita poligonal foi o fator
de forma, que é a relacdo entre o comprimento e a largura de um grao [22].
Bhadeshia [13] afirma que a ferrita acicular tem fator de forma maior que 3, devido
ao seu formato ripado. Wu [22] afirma que a ferrita acicular apresenta fator de forma
maior que 2, sendo que este autor estudou a morfologia da ferrita acicular em trés
dimensdes e afirma que a maioria dos graos estudados por ele apresentam fator de
forma de aproximadamente 10. A ferrita poligonal por sua vez, por ser equiaxial [12],
quando comparada a ferrita acicular apresenta fator de forma baixo, menor que o da
FA [3, 10].

Plotando a curva de distribuicdo do fator de forma foi possivel determinar o fator de
forma para a FP. A curva de distribuicdo do fator de forma apresenta um formato
assimétrico, com isso, € possivel afirmar que tem mais de um microconstituinte
influenciando na forma da curva. Sabendo disso foi possivel fazer a deconvolugéo
dos picos e, como a FP apresenta menor fator de forma quando comparado com a
FA, o pico de menor intensidade se refere a FP (figura 2). Para determinar o fator de
forma na condicdo a amostra resfriada a 10°C/s foi utilizada.
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Figura 2. Curva de distribuicdo do fator de forma e sua deconvolugéo para o aco HTP para a taxa de
resfriamento de 10°C/s.
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2.7.2. ldentificacdo e quantificacdo da ferrita acicular

Apos identificar e quantificar MA e P utilizando o BS e a FP utlizando a
desorientacdo interna dos gréos e o fator de forma, o que sobra na microestrutura
FA.

3. RESULTADOS

3.1. Microscopia Optica

A Figura mostra micrografias do aco HTP resfriado a 10°C/s com os ataques
colorantes Klemm’s | e LePera. Na Figura (a) é possivel observar o ataque
colorante utilizando o reagente Klemms, o reagente colore a ferrita de azul, os
constituintes MA e perlita permanecem brancos (setas pretas), por ndo serem
atacados. Nessa amostra foi possivel observar que a microestrutura € composta de
ferrita com algumas ilhas de MA (regides brancas- setas pretas) entre os graos
ferriticos. Ja a Figura (b) representa o ataque colorante com o reagente LePera,
nesse tipo de ataque a ferrita permanece na cor laranja, a perlita e/ou bainita
aparece com a coloracdo escura (setas pretas) e o MA aparece branco. Nessa
amostra é possivel observar colénias de perlita (regides escuras- setas pretas) ao
longo da microestrutura. Observando a micrografia do aco HTP atacado com LePera
foi possivel afirmar que a analise foi inconclusiva, pois os padrdes de cores
esperados nao foram observados apds varias tentativas de atague nas amostras.



73° Congresso Anual

() (b)
Figura 3. Imagens de microscopia 6ptica das amostras do aco HTP na condicdo sem deformacéo
resfriado a 10°C/s, ataque colorante (a) Klemm’s |, as setas pretas indicam ilhas de MA e (b) LePera,
as setas pretas indicam perlita.

3.2. Identificacdo e quantificagcdo de MA e/ou P- EBSD

A quantificacao foi realizada utilizando o BS, a Tabela 2, apresenta os valores de BS
utilizados para determinar a fragéo de FP e

Tabela 2. Valores de BS para o aco HTP em todas as condi¢des analisadas.

Condicéo Valor de BS
Sem def. resfriamento de 1°C/s 80
Sem def. resfriamento de 5°C/s 110
Sem def. resfriamento de 10°C/s 90
Sem def. resfriamento de 50°C/s 110

3.3. Definicdo dos parametros para identificacéo das fases por EBSD

3.3.1. Filtragem de ruidos e definicdo dos graos

Antes de comecar a identificacdo e a quantificacdo das fases foi definido o valor de
5° para detectar os graos, ou seja, se a desorientacdo de um pixel em relacdo a
outro pixel for superior a 5°, esse pixel sera considerado como sendo uma fronteira
de gréo.

3.3.2. Identificacdo e quantificacdo da FP

Apbs definir os graos e filtrar os ruidos, o primeiro passo para identificar a ferrita
poligonal foi determinar o valor do GOS, a deconvolugdo dos picos foi realizada e o
valor obtidos foi de 0,4.

Depois de definir o valor do GOS a deconvolucdo dos picos foi feita na curva de
distribuicdo do fator de forma e o valor obtido foi de 2.

3.4. Quantificacdo das fases

* Contribuicdo técnica ao 73° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM

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




Apos identificar a fracdo de MA e/ ou P e a fracdo de FP, o que sobrou na
microestrutura foi FA, a tabela 3 mostra a fracdo das diferentes fases e
microconstituintes obtidos apods as diferentes condi¢des resfriamento.

Tabela 3. Fracdo dos microconstituintes do aco HTP para diferentes condi¢des de
resfriamento sem deformacéo.

Taxa de Fases (%)
resfriamento
[°Cls] MA + P MA FP FA
1 1 - 97 2
5 2 - 87 11
10 2 - 84 14
50 - 6 54 40

4. DISCUSSOES

Os ataques colorantes permitem identificar os microconstituintes em agos com
microestrutura complexa [9], exceto o reagente LePera utilizado nesse trabalho, para
0 aco HTP em estudo. O reagente Klemm’s | permitiu identificar MA, colorindo esse
microconstituinte de branco [9, 10]. Ataques colorantes ndo sao suficientes para
revelar uma microestrutura com detalhes, pois as andlises sdo realizadas em
microscépios Opticos e, estes ndo tém resolucdo espacial suficiente. Além disso, as
fases ndo apresentam um aspecto Unico, variando de amostra para amostra [9]. A
utilizacdo de técnicas de metalografia quantitativa por meio de técnicas manuais
(contagem de pontos e métodos dos interceptos) se baseiam na classificacdo das
cores na escala de cinza [24]. Caso dois graos de uma mesma fase, um com uma
cor mais clara e outro com uma cor mais escura, podem ser confundidos
erroneamente como graos de fases diferentes, uma vez que, esses graos coloridos
serdo convertidos para uma escala de cinza e, um aparecera cinza claro e o outro
cinza escuro.

A identificacdo de fases comeca com a deteccdo dos graos, Zhu et al. [7] usaram o
valor de 2° para detectar os graos, esse valor foi utilizado para detectar ripas de
martensita e bainita, pois, os autores afirmaram que valores maiores poderiam fazer
com que esses microconstituintes fossem incorretamente identificados como ferrita.
Sherestha et al. [3,10] adotaram o valor de 5° para detectar os gréos e separar ferrita
poligonal, ferrita acicular e ferrita bainitica. Os valores mais utilizados para detecgao
dos gréos variam de 5 a 10° [8], caso o valor de deteccdo dos grdos seja baixo,
erros podem ser gerados na analise como a diminuicdo da desorientacdo interna
dos gréaos e a diminuigdo do tamanho dos gréos [3].

A desorientacdo interna dos grédos varia de acordo com a condicdo de
processamento do material, em amostras sem deformacéo a desorientacdo interna
dos grdos para a ferrita poligonal é baixa [7], essa caracteristica também foi
observada nas amostras, que apresentaram um valor baixo de desorientacéo interna
dos gréos para a ferrita poligonal.

O fator de forma para a ferrita poligonal é baixo quando comparada a outros
microconstituintes [3, 10]. Foram obtidos valores de 2 [3], 2,3 [10] e 2,5 [7] de fator
de forma para a ferrita poligonal, com isso, o valor de 2 obtido na curva de
distribuicdo do fator de forma para FP (Figura 3), estd de acordo com os valores
obtidos na literatura.



Em taxas de resfriamento lentas a microestrutura consiste de FP e P na condicao
sem deformacéo [25]. A tabela 3 mostra que a fracao de ferrita poligonal diminui com
0 aumento da taxa de resfriamento enquanto a fracao de ferrita acicular aumenta.

5 CONCLUSOES

Foi possivel definir um método de quantificacdo de MA, FP e FA no aco microligado
HTP com alto Nb e baixo Mn. As medi¢Bes foram realizadas utilizando o método
definido.
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