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4.
Resultados e Analise dos Resultados

Nesta secdo serdo exibidos os resultados da caracterizagao
microestrutural e das propriedades mecéanicas nas condicbes de como recebido
e como curvado, antes e apo6s tratamentos térmicos de revenimento. As
contribuicbes do tamanho de grao (caracterizado via MO e MEV), da solugao
sélida (via sobrenadante da dissolucdo acida e ICP), das discordancias (via
DRX) e da precipitagao (via MET, residuo da dissolugéo acida analisado no MEV
e por DRX) sao referentes a fase maijoritaria, ferrita do tipo poligonal e quasi
poligonal. Os resultados sdo referentes a regido do meio da espessura de
parede do tubo, correspondente a regido de espessura de onde foram usinados
os corpos de prova de tracdo e de ensaio de impacto Charpy. Correlagbes
relevantes entre propriedades mecénicas, microestrutura e parametros de
processamento serdo abordadas. Os resultados referentes a média de todos os
trechos curvados (extradorso, intradorso e linha neutra) estdo identificados como
C2500 e C500.

4.1. Caracterizagdao microestrutural do material como recebido e
como curvado

A caracterizacdo das fases no ago na condigdo de como recebido,
fabricado a partir de chapa laminada na regido intercritica, encontra-se nas
figuras 32 a 35. As figuras 36 e 39 exibem os efeitos do curvamento a quente
C2500 e C500 sobre a microestrutura do aco, enquanto as figuras de 40 a 42
mostram os efeitos do curvamento sobre a fragdo volumétrica das fases. Quanto
a codificacdo para a identificagcdo das fases observa-se que: 1 — Ferrita
poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte AM, 4 — constituinte 3, 5 —
agregados de ferrita e carbonetos, 6 — bainita granular, 7 — AM parcialmente
decomposto, 8 — inclusdes TiN, 9 — ferrita bainitica, 10 — Ferrita acicular e 11 —
martensita. Na quantificacdo das fases o termo ferrita alongada com segunda
fase alinhada refere-se a qualquer ferrita com morfologia acicular contendo
constituinte AM alongado e/ou precipitagdo nos contornos, podendo ocorrer

isolada na matriz ou em feixes.
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Longitudinal

(b) (d)

Figura 32 — Material como recebido (A1), Microscopia Optica. (a) e (b) longitudinal ao sentido de
laminagdo com ataque nital 2% (c) e (d) transversal ao sentido de laminagdo com ataque LePera
modificado. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte AM, 4 —
constituinte 8, 5 — agregados de ferrita e carbonetos, 6 — bainita granular, 8 — inclusdes TiN, 9 —
ferrita bainitica, 10 — Ferrita acicular

O material como recebido apresenta microestrutura multifasica complexa.
Na matriz ferritica (ferrita poligonal, quasi poligonal e acicular) é possivel
observar constituintes AM e Beta, bainita granular, agregados de ferrita e
carbonetos, AM parcialmente decomposto, inclusées TiN (coloracdo alaranjada

em MO) e ferrita bainitica (figura 33).
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Figura 33 — Material como recebido (A1), longitudinal ao sentido de laminag&o. Microscopia Optica.
Ataque: Nital 2%. Onde: 6 — bainita granular e 9 — ferrita bainitica
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Figura 34 — Material como recebido (A1) no sentido transversal ao de laminagdo. Microscopia
eletrénica de varredura (elétrons secundarios). Ataque nital 2%. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 —
ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte AM, 4 — constituinte B, 5 — agregados de ferrita e
carbonetos, 6 — bainita granular e 7 — AM parcialmente decomposto
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Figura 35 — Material como recebido (A1) no sentido transversal ao de laminagéo [67], Microscopia
eletrénica de transmissédo, campo claro. Onde: (a) 3 — constituinte AM e (b) 11 — martensita
maclada do constituinte AM

A distribuicao de graos ferriticos do material como recebido é
heterogénea devido a forma de processamento, com laminag¢do de acabamento
no campo bifasico. Isto também favorece a formagao de contornos de sub-graos
[132]. A complexidade das fases formadas na matriz ferritica pode encontrar uma
explicagao nas diferengas de concentragdes de carbono na austenita residual
antes do resfriamento final como sera aprofundado na secao 4.9.

Nas figuras 36, 37 e 38 a presenca da ferrita bainitica com diferentes
numeros de subunidades compondo os feixes, sendo observada também como
ripas individuais na matriz ferritica, estd associada com os efeitos das

temperaturas de transformacgao de fases em acordo com a figura 25 [57].
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Figura 36 — Microestrutura do extradorso. Microscopia Optica, (a, b) ataque nital 2% e (c, d) ataque
LePera Maodificado. (a, c) Curva C2500, (b,d) Curva C500. Onde: 3 — constituinte AM, 9 — ferrita
bainitica e 10 — Ferrita acicular

Figura 37 — Microestrutura do intradorso. Microscopia Optica, (a, b) ataque nital 2% e (c, d) ataque
LePera Modificado. (a, ¢) Curva C2500, (b,d) Curva C500. Onde: 3 — constituinte AM, 9 — ferrita
bainitica e 10 — Ferrita acicular
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(c) Intradorso (d) Intradorso

Figura 38 — Microscopia eletronica de varredura (elétrons secundarios). Ataque: Nital 2%. (a, ¢)
Curva C2500, (b,d) Curva C500. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 —
constituinte AM, 4 — constituinte 3, 6 — bainita granular, 9 — ferrita bainitica e 10 — Ferrita acicular

Em termos de microestrutura, via MO e MEYV, as principais influéncias do
curvamento a quente estdo associadas ao refino e homogeneidade do tamanho
de grao e evolugao da fragdo volumétrica das fases aciculares (ferrita acicular e
ferrita bainitica), [2, 10, 17, 23], em acordo com as figuras 36 a 38.

A figura 39, via MET, confirma a presenca de ripas de ferrita bainitica na

microestrutura das curvas C2500 e C500.
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(b) (d)

Figura 39 — Microscopia eletrénica de transmisséo, campo claro. (a, b) Curva C2500, (c,d) Curva
C500. Onde: 1 — ferrita poligonal, 9 — Ferrita bainitica e 10 — ferrita acicular

A evolugdo da fragdo volumétrica das fases pode ser observada nas
figuras 40 a 42. No material como recebido as fragdes volumétricas de ferrita
bainitica e ferrita acicular foram negligenciadas e para todas as amostras
avaliadas a fragdo volumétrica de ferrita é constituida por ferritas do tipo
poligonal e quasi poligonal. Na figura 42, a maior fracdo volumétrica de ferrita
acicular e de ferrita alongada com segunda fase alinhada, tipo ferrita bainitica,
proporcionara para curva C500 uma importante contribuicdo para o

endurecimento devido a transformacéao de fases.
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Figura 40 — Grafico da evolugao microestrutural ao longo da espessura de parede na curva C2500

[17, 20]

Fragéo Volumétrica (%)

100 Yzz22 Ferrita Poligonal + ferrita quasi poligonal
1 €500 - Ferrita acicular + ferrita com segunda fase alinhada
90 - XXX] Constituinte austenita martensita (AM) + constituinte

i [TTT1 Agregrados de ferrite e carbonetos + AM decomposto

SCEAITIT

Externo Centro Interno

Regides ao longo da espessura de parede do tubo

Figura 41 — Grafico da evolugao microestrutural ao longo da espessura de parede na curva C500

[17, 20]
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Figura 42 — Efeitos do curvamento a quente sobre a evolugdo microestrutural do material como
recebido (A1) [17, 20]

O material como recebido (A1) apresenta microestrutura final com
tamanho de gréo heterogéneo em funcdo da coexisténcia de ferrita proeutetdide
e austenita ndo transformada, durante a laminacdo no campo bifasico, e devido
a dificuldade de recristalizagdo da ferrita proeutetdide que se torna grosseira
[39].

A distribuicdo de tamanhos de grdo mostra que o curvamento a quente
promove um refino significativo (figura 43), consequéncia da aplicagcédo de ciclos
rapidos de austenitizagdo e resfriamento externo da espessura de parede com
jatos de agua. A evolugcdo do tamanho de grdao em funcdo da espessura de
parede na curva pode ser observada na figura 44, mostrando que o maior aporte
de calor e a reducgédo da frequéncia, C500, tornam a distribuicdo de tamanhos de

grao mais homogénea.
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Figura 43 — Efeitos do curvamento a quente sobre a distribuicdo de tamanhos de grdo (10 mm da
espessura externa de parede)
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Figura 44 — Efeitos do curvamento a quente sobre o tamanho de gréo final ao longo da espessura
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4.2. Efeitos do revenimento sobre a microestrutura nas condi¢ées de
como recebido e como curvado

As figuras 45 e 46 mostram os efeitos do revenimento a 600°C sobre a

microestrutura do material como recebido e como curvado, respectivamente.

Wotimm

(d)

Figura 45 — Material como recebido revenido a 600°C (1h), amostra A2, (a) e (b) decomposigéo do
constituinte AM, (c) e (d) formagéo de novos graos isentos de deformagao

E possivel observar a decomposi¢do do constituinte AM (imagens 45b,
46c¢, 46d e 46f) e novos graos isentos de deformagao formados a partir de graos
deformados (imagem 45c), além da precipitacdo ancorando os contornos de
graos (imagem 46e). Estas caracteristicas serdo responsaveis pelas mudancgas
na tenacidade do material. A precipitacdo formada durante o revenimento é um
indicativo de mudancas na solugao solida da ferrita, pois os elementos de liga
formadores de carbonitretos saem da solugdo sélida na ferrita para formar

precipitados durante o revenimento.
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Figura 46 — Regido do intradorso (C2500) revenida a 600°C (1h). (a), (b) e (c) precipitacdo nos
contornos de graos, (d), (e) e (f) decomposigéo do constituinte AM
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4.3. Correlagdes entre caracteristicas microestruturais

Para os trechos que compéem as curvas C500 e C2500 foram obtidas as
correlagbes entre as fragbes volumétricas de ferritas bainitica e acicular e o
tamanho de grao final com o tamanho de grao da austenita prévia, visualizadas

nas figuras 47 e 48, respectivamente.
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Figura 47 — Fragéo volumétrica de ferritas bainitica e acicular em funcdo do tamanho de gréo da
austenita prévia, curvas C2500 e C500
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Figura 48 — Tamanho de gréo final experimental em fungdo do tamanho de gréo da austenita
prévia, curvas C2500 e C500
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Considerando uma faixa de taxa de resfriamento estreita nos trechos
curvados, entre 8 a 12 mm da espessura de parede, observa-se que a fragao
volumétrica das ferritas bainitica e acicular foi favorecido por um tamanho de
grao austenitico na faixa entre 15 a 18 um, contudo mantendo o tamanho de

grao final refinado e na ordem de 4 a 5 pm (C500).

4.4. Propriedades mecéanicas nas condicoes de como recebido,
curvado e revenido

As propriedades mecanicas em tracdo e energia absorvida Charpy do
aco em estudo sob diferentes condigbes de processamento podem ser
visualizadas na tabela 19 [17]. Resultados referentes a testes complementares
apresentados em algumas das constru¢des graficas encontram-se na tabela 20
[17].

Os exponentes de encruamento (n) e os coeficientes de resisténcia (k)
obtidos experimentalmente a partir das curvas de tensado x deformacgao estdo na
tabela 21, sendo possivel observar que o estado curvado, antes (A3 e A4) e
apos revenimento (A9 e A10), e o estado normalizado (A1") sdo capazes de
distribuir deformagdes plasticas de maneira mais uniforme do que o estado como
recebido (A1).

Tabela 19 — Propriedades mecénicas em tragdo e energia absorvida Charpy das amostras
principais [17]

LEo2% LR Al (25,4 mm Ch0°C
Amostras (Mlgza/) (MPa) LE/LR ( (%) ) )

A1 604 +£20 | 679£9 0,89 212 182 + 33

A2 580 £ 19 | 646 = 11 0,90 26 £ 1 196 = 34

A3 472+16 | 658+ 9 0,72 26+ 3 -

A4 477 £10 | 6732 0,71 26+ 3 -
C2500 475+ 4 | 666 * 11 0,71 260 -

A5 554 1+ 9 706 £ 1 0,78 250 253+ 11

A6 521+ 1 684 +4 0,76 24 + 1 293 +3

A7 540+13 | 69318 0,78 26 £ 1 294 + 1
C500 538+17 | 694 + 11 0,78 25+ 1 280 + 23

A8 536 £ 1 61317 0,87 3122 -

A9 558+9 | 6193 0,90 301 267 £ 17

A10 554 +15 | 616+ 7 0,90 28 £ 1 247 £ 23
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Tabela 20 — Propriedades mecénicas em tracdo e energia absorvida Charpy das amostras

adicionais [17]

LEg 2 LR Al (25,4 mm Ch 0°C
Amostras (MI(:)”:) (MPa) LE/LR ( (%) ) )

A5’ 5395 696 + 8 0,77 24 + 1 282 + 11
A6’ 547 £33 | 69918 0,78 28+ 3 262 + 20
A7 530+17 | 6983 0,76 263 284 +6
A1 678122 | 764 +4 0,89 23+ 1 230 £ 25
A1" 244 + 6 57314 0,43 33+1 -

A2' 560+ 16 | 603 =29 0,93 28 £ 0,83 219+ 14
R5 593+3,5 (65427 0,91 25+04 244 + 14
R6 581112 679141 0,86 24 £ 0,6 297 £ 4
R7 587 +1,2 |668 + 3,2 0,87 26 +0,8 299 + 1

AS5', A6' e A7' = zonas de transigao dos trechos A5, A6 e A7

A1'= A1 temperada em agua a partir de 1000°C (30 min)

A1” = A1 normalizada (ao ar calmo) a partir de 900°C (30 min)

A2' = A1 revenida a 650°C (1h)

R5, R6 e R7 = extradorso, intradorso e linha neutra da curva C500 revenidos a 600°C (1h)

Tabela 21 — exponente de encruamento (n) e coeficiente de resisténcia (k)

Amostras n k (MPa)
A1 0,082 901
A3 0,13 982
A4 0,132 1009
C2500 0,131 996
A9 0,121 919
A10 0,129 882
A1" 0,247 963

4.5. Estudo das distribuic6es das microdurezas

A figura 49 mostra a caracterizacdo das microdurezas HV10g de 1000
graos de ferrita ao longo da espessura de parede na condi¢gdo de como recebido
(A1). Para uma amostragem aleatéria inicial de 100 grdos ferriticos [17] a
presenca de uma distribuicdo bimodal foi interpretada como um indicativo da
presenca de graos de ferrita endurecidos por precipitacdo interfasica, cuja
presenca nao foi confirmada em uma amostragem de 14 graos ferriticos avaliada
por microscopia eletrbnica de transmissdo, sendo observada apenas

precipitacdo na austenita [67]. Contudo, a tendéncia gaussiana e modal
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observada para a distribuicdo das microdurezas (figura 49a) da amostra A1, a
partir de uma amostragem de 1000 graos ferriticos, ndo pode ser diretamente
interpretada como uma certeza sobre a auséncia de gréaos contendo precipitagao
interfasica. Isto se deve ao fato de que o endurecimento por discordancias
resultante da laminacdo da chapa no campo bifasico e a aplicagdo de
deformacao a frio durante o processo UOE de conformagdao do tubo,

possivelmente contribuiram para o comportamento modal apresentado.
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Figura 49 — Estudo da distribuicdo das microdurezas HV10g dos gréaos de ferrita (poligonal e quasi
poligonal) ao longo da espessura de parede no material na condicdo de como recebido, A1. (a)
distribuicdo geral de microdurezas, (b) frequéncia das diferengas entre duas medidas de
microdureza em um mesmo grao e (c) estratificagdo das distribuicdes das microdurezas ao longo
da espessura de parede
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Para grdos grandes o suficiente para acomodar duas afericbes de
microdureza HV10g, possivelmente as maiores diferengcas obtidas para os
valores de microdurezas, em lados distintos e opostos do mesmo grao ferritico,
possam apresentar correlacdo com as estimativas para a fragdo volumétrica de
graos ferriticos endurecidos por precipitagao interfasica. As medigdes de duas
microdurezas em um mesmo grao de ferrita (figura 49b) sé foi possivel de ser
realizado devido a presencga de graos grosseiros de ferrita proeutetéides.

Quanto a distribuicao dos valores de microdureza ao longo da espessura
a figura 49c mostra que as classes de microdureza com maxima frequéncia
revelam camadas superficiais mais endurecidas do que as camadas centrais,
porém de maneira assimétrica. Isto pode ser em consequéncia da aplicagdo do
processo UOE em sobreposicao aos efeitos da laminagao, cujas distribuicbes
das deformacdes ao longo da espessura foram estudadas por Kostryzhev [62].

Uma comparagao entre a distribuicdo das microdurezas da ferrita com as
outras fases da microestrutura do material na condicdo de como recebido
encontra-se na figura 50. Observa-se que a bainita granular, o constituinte AM
massivo e o constituinte AM parcialmente decomposto representam fases duras

dispersas na matriz ferritica.
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Figura 50 — Estudo da distribuicdo das microdurezas HV10g dos microconstituintes do material
como recebido (A1). Os graos ferriticos sao referentes a posicdo de 10 mm da espessura de
parede

As figuras de 51 a 57 correlacionam os tamanhos dos graos ferriticos
individuais com as microdurezas HV10g correspondentes, para diferentes
condicbes de processamento do aco API X80 deste estudo. Os graos ferriticos

sao referentes a posicao da espessura de parede correspondente a 10 mm.
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Figura 51 — Distribuicdo das microdurezas em fungdo do tamanho de grao ferritico comparando o
material como recebido (A1) com o seu estado normalizado (A1”)

350 ® A1 - Trecho Reto como recebido
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Figura 52 — Distribuigdo das microdurezas em fungédo do tamanho de gréo ferritico comparando o
material como recebido (A1) e o seu estado normalizado (A1”) com os trechos da curva C2500
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350 - ® A1 -Trecho Reto
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1004

Tamanho de gréo ferritico [ym]

Figura 53 — Distribuicdo das microdurezas em fungdo do tamanho de grao ferritico comparando o
material como recebido (A1) e o seu estado normalizado (A1”) com os trechos da curva C500
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Figura 54 — Distribuicdo das microdurezas em fungéo do tamanho de gréo ferritico comparando os
trechos das curvas C2500 e C500
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Figura 55 — Distribuicdo das microdurezas em fungao do tamanho de gréo ferritico comparando o
material como recebido (A1) com o seu estado apds os revenimentos a 600 e a 650°C

® A3 - Extradorso 2500 Hz

] ® A8 - Revenido a 500°C (1h)
325 | A9 - Revenido a 600°C (1h)
v A10 - Revenido a 650°C (1h)
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Figura 56 — Distribuicdo das microdurezas em fung¢édo do tamanho de grao ferritico comparando a
curva C2500 (extradorso) com seu estado apds os revenimentos a 500°C, 600°C e 650°C
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Figura 57 — Distribuicdo das microdurezas em fung¢do do tamanho de grao ferritico comparando a
curva C500 (extradorso) com seu estado apds revenimento a 600°C

Uma referéncia, para o material em estudo, da condicdo de baixo
endurecimento é a condicdo de como normalizado (A1”). Esta foi utilizada em
comparagdo com as microdurezas dos graos ferriticos do material como
recebido, na figura 51, e como curvado, nas figuras 52 e 53. Observa-se que o
curvamento a quente, independentemente dos parametros aplicados, provoca
perda de endurecimento dos graos ferriticos (figuras 52 e 53). Quanto maior o
aporte de calor durante o curvamento (poténcia), maior é o amaciamento da
ferrita (figura 54). Quanto aos efeitos do revenimento (figuras 55 e 57) observa-
se que a aplicagao de temperaturas de revenido abaixo e acima da temperatura
de maxima precipitacdo dos elementos microligantes promove amaciamento na
ferrita. Existe uma tendéncia geral de que os grédos mais grosseiros apresentem
valores de microdurezas mais baixos do que os graos mais refinados, porém a
existéncia de graos relativamente grosseiros e endurecidos promove
coeficientes de correlacao reduzidos. No geral os tamanhos de graos ferriticos
mais grosseiros das condi¢gdes curvadas a quente sdo menores do que 0s graos

mais grosseiros do material na condicao de como recebido (figuras 52 e 53).
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4.6. Correlagoes entre propriedades mecanicas

As correlacdes das propriedades mecanicas em tragao entre si, com as
microdurezas e com as energias absorvidas Charpy estdo nas figuras 58 a 64.
No geral, observou-se o incremento do limite de resisténcia com o aumento das
microdurezas e do limite de escoamento. A diminuigdo do alongamento e da
energia absorvida Charpy (0°C) com a elevagao das microdurezas e do limite de

resisténcia também foi observada.

800 1 Regressao Linear:
LR [MPa] = 461,7 + 0,436 * LE [MPa]
R =10,99

775 ;
750 ;
725 ;
700 ;
675 ;
650 ;
625 ;

600

Limite de Resisténcia, LR [MPa]

575 -

550

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750
Limite de Escoamento, LE [MPa]

Figura 58 — Correlagao entre limite de resisténcia e escoamento para o ago API X80 em estudo

8009 | E [MPa] = -43 + 2,63 * HV0,5Kg

00| R=093

600
500
400 |
300
200

100 4

Limite de Escoamento, LE [MPa]

-—1—T 77777 T T 7T T
25 0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300

HV0,5kg

Figura 59 — Correlagéo entre limite de escoamento e microdureza HV0,5kg para o ago APl X80 em
estudo
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O parémetro C = ALE / AHVO0,5kg da curva C2500 é igual a 2,2 e a
regressao linear com os dados da curva C500 retorna ao valor de C = 2,5. O
parametro C pode assumir valores entre 2,5 a 2,9 [153], estando os resultados
obtidos para as curvas C2500 e C500 abaixo e limitrofe desta faixa,
respectivamente. Na secao 4.13 sera avaliada a dependéncia da declividade C
com a fracédo volumétrica de ferrita bainitica (figura 111).

Na figura 61 observa-se que para o material em estudo a declividade,
ALR / AHVO0,5kg, retorna ao valor de 3,12. O fator de conversao de dureza para
limite de resisténcia em tragao encontrado é 2,5% menor do que o valor de 3,2
estabelecido pela norma DIN 50150 [154].

800 —

LR =11+ 3,12 * HVO0,5kg
700 R=0,99

LR [MPa]
a (o))
8 8
| |

400
300
200 4

100

Limite de Resisténcia,

L U e e e e L S L e e
25 0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300
HV0,5kg

Figura 60 — Correlagéo entre limite de resisténcia e microdureza HV0,5kg para o ago APl X80 em
estudo

A reducdo do alongamento e da tenacidade ao entalhe com a elevagéo

da resisténcia e da dureza podem ser visualizadas nas figuras 61 a 64.
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Alongamento, Al [%]

24| Regressao Linear:
23 Al [%] = 60,5 -0,05 * LR [MPa]
1 R=-0,86

22 -—
550 575 600 625 650 675 700 725 750 775 800
Limite de resisténcia, LR [MPa]

Figura 61 — Correlagéo entre alongamento e limite de resisténcia para o ago APl X80 em estudo

40,0 -
3751
35,0 1
32,5§ .
30,0 |
27,5
25,0 |
225 |

20,0

Alongamento, Al [%]

17,5

15,0 1 Regressao Linear:
125 ] Al [%] =51,11 - 0,117 * Hv0,5kg
] R=-0,75

w04+
170 180 190 200 210 220 230 240 250
Hv0,5 kg

Figura 62 — Correlagado entre alongamento e microdureza HV0,5kg para o ago APl X80 em estudo
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400 -
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350
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250
225

200 —
175
1 Regressao Linear:

1504 Ch[J] = 822 - 0,78 * LR[MPa]
125 ; R = -0,87

Energia absorvida Charpy 0°C, Ch [J]

100 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ |
650 675 700 725 750 775 800
Limite de Resisténcia, LR [MPa]

Figura 63 — Correlagéo entre energia absorvida Charpy e limite de resisténcia para o agco AP| X80
em estudo

380 -
360 |
340 |
320 |
300 |
280 1

260

240 4 Regressao Linear:
{1 Ch[J]=664-1,76 * HV0,5kg
2204 R=-0,87

Energia Absorvida Charpy 0°C, Ch [J]

T T T T T T T T T T T T T T T T T
170 180 190 200 210 220 230 240 250
HV0,5 kg

Figura 64 — Correlagéo entre energia absorvida Charpy e microdureza HV0,5kg para o ago API
X80 em estudo

A correlagao entre as propriedades mecanicas do agco APl X80 em estudo
confirmou que as microdurezas médias mais elevadas estavam associadas com
as amostras de resisténcia mais elevada (limites de escoamento e resisténcia),
conduzindo a reducdes no alongamento e na tenacidade ao entalhe quando

correlacionadas com as microdurezas.
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4.7. Correlagoes entre o exponente de encruamento e parametros de
processamento, caracteristicas microestruturais e propriedades
mecanicas

As correlagdes entre os exponentes de encruamento como as condi¢des
de processamento do aco em estudo alteram a capacidade do material de
distribuir as deformag¢des de maneira homogénea, sendo também possivel obter
informagdes sobre o comportamento plastico em fungdo das caracteristicas

microestruturais e de propriedades mecanicas.

0,115 4
0,110 ;
0,105;
0,100;
0,095;
0,090;

0,085

Exponente de encruamento, n

0,080 1Regressao linear:
1n =0,4305 - (3,5E-4)*T[°C] .
0,075 R = 0,94

T T T T T T T T T T T
900 920 940 960 980 1000
Temperatura de austenitizagao °C

Figura 65 — Correlacéo entre exponente de encruamento e a temperatura de austenitizagcdo. Aco
API X80 em estudo em estado temperado e revenido a 500°C (1h)

0,16 —
0,15;
0,14;
0,13;
0,12;
0,11 ;

0,10 4 Linha Neutra, C2500
1Regresséo Polinomial:
009+n=1,7935 -0,00544*T__ + 4,4E-6*TREV2
|R?*=0,996
0,08 - 1 T 1 T "~ 1 T T T 1T T 1 T 1
540 560 580 600 620 640 660 680 700 720
Temperatura de revenimento, T__ [°C]

Exponente de encruamento, n

Figura 66 — Correlagao entre exponente de encruamento e a temperatura de revenimento. Linha
neutra da C2500 revenida
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0,115 —
0,110;
0,105;
0,100;
0,095;
0,090;

0,085

0,080 4 Regresséo Linear:
1n=0,13587-0,00392 * TG [ym]
0,075+ R =-0,99

Exponente de encruamento, n

L e e
5 6 7 8 9 10 M1 12 13 14 15 16

TG austenitico (ym)

Figura 67 — Correlagdo entre exponente de encruamento e o tamanho de grdo (TG) da austenita
prévia, apos austenitizagdo a 900, 950 e 1000°C, témpera e revenido a 500°C (1h)

0,300
0,275;
0,250;
0,225 -
0,200;
0,175 4
0,150;

0,125 4

0,100 +

Exponente de encruamento, n

| Regresséo Linear:
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1 R=-0,99
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T i T i T i T i T i T i T i T i T
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Figura 68 — Correlacdo entre exponente de encruamento e microdureza HV10g média de 100
gréos ferriticos a 10 mm da espessura externa de parede do tubo. Amostras A1, A1", A3 e A4
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0,300
0,275 ;
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0,175 ;
0,150 ;
0,125 | A3 &

0,100;
n A1
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Figura 69 — Correlagdo entre exponente de encruamento e limite de escoamento. Amostras A1,
A1", A3 e A4
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0,175
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S 0,125
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S 0,100
c
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S 0,075 1 ua
(0]
<
g 0,050 -|
o 1 Regresséo Polinomial:
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0,025+ n=1,03044 - 0,67288*C + 0,1 1843*C?

1 R*=0,997
0'000 I I I I I I I
2,0 2,1 2,2 2,3 24 2,5 2,6 27

Parametro C = LE/HV

Figura 70 — Correlagéo entre exponente de encruamento e a razao do limite de escoamento com a
microdureza HV0,5kg. Amostras do aco API X80 austenitizadas a 1000°C, resfriadas em ar calmo,
ar forgado, 6leo e agua e revenidas a 500°C (1h)
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As boas correlagbes exemplificadas entre o exponente de encruamento
(n) e a temperatura de austenitizacao (figura 65) e o tamanho de gréo
austenitico (figura 67) mostram uma dependéncia com o grau de
temperabilidade do material. Os efeitos do revenimento (figura 66) mostram que
a medida que a temperatura de revenimento se aproxima da temperatura
responsavel pela maxima precipitagdo de elementos microligantes ocorre uma
reducdo nos valores de n, voltando a crescer para revenidos com temperaturas
superiores. Contudo, os valores de n devido aos efeitos do revenimento
apresentam variagdes em funcdo dos trechos avaliados de curva a quente
(extradorso, intradorso e linha neutra) para uma mesma temperatura de
revenido. Isto pode ser observado na tabela 22. A média das microdurezas dos
graos ferriticos (HV10g), o limite de escoamento (LE) e a razdo entre
LE/(HVO0,5kg), que séo influenciados pela densidade inicial de discordéncias e
pela precipitagdo, apresentaram boas correlagdes com os exponentes de

encruamento experimentais (figuras 68 a 70).

Tabela 22 — Valores de n apos revenimentos laboratoriais da curva C2500

20001 | Sem | 400°C | 600°C |650°C | 700°C
Intradorso 0,132 - 0,125 | 0,117 -
Extradorso 0,130 - 0,121 | 0,129 -
Linha Neutra - 0,124 | 0,112 | 0,113 | 0,139

4.8. Evolugao microestrutural correlacionada com propriedades
mecanicas

As correlagdes entre as fragdes volumétricas de ferrita (somatério de
ferrita poligonal e quasi poligonal) e das ferritas alongada com segunda fase
alinhada e acicular com as propriedades mecanicas em tracao e a tenacidade ao

entalhe estdo mostradas nas figuras 71 até 78.
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Figura 71 — Correlagéo entre limite de escoamento e fragcdo volumétrica de ferrita (poligonal, quasi

poligonal)
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Figura 72 — Correlagédo entre limite de resisténcia e fragdo volumétrica de ferrita (poligonal e quasi

poligonal)
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Figura 73 — Correlagdo entre a razdo LE/LR e fragdo volumétrica de ferrita (poligonal e quasi

poligonal)

Alongamento, Al [%]

34

32 -

30

28

26

24 |

Regresséao Linear:
Al [%] =22,17 + 0,095 *a [%]

R=0,79

Fragéo volumétrica de ferrita, o [%]

90

100

Figura 74 — Correlagcdo entre alongamento e fragdo volumétrica de ferrita (poligonal e quasi

poligonal)
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Figura 75 — Correlagao entre alongamento e fragcdo volumétrica de ferritas alongada com segunda
fase alinhada, tipo ferrita bainitica, e ferrita acicular
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Figura 76 — Correlagdo entre alongamento e tamanho de gréo final
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Figura 77 — Correlagdo entre energia absorvida Charpy e tamanho de gréo final. Ago APl X80 em
estudo no estado temperado (900, 950 e 1000°C) e revenido a 500°C (1h)

Ainfluéncia do tamanho de grao austenitico esta diretamente associada a
fragdo volumétrica de ferrita bainitica e acicular (como pode ser visualizado na
figura 47). Os efeitos do tamanho de grédo e das fragées volumétricas de fases
duras (AM, B) e da ferrita bainitica sobre a resisténcia serdo abordados na
secao 4.13. Observa-se que para as condigdes curvadas C2500 e C500 a
evolucao da fragdo volumétrica das ferritas poligonal e quasi poligonal promove
reducdes nos limites de escoamento e resisténcia, favorecendo o alongamento,
a tenacidade ao entalhe e um maior afastamento entre o inicio do escoamento e
o inicio da ruptura (LE/LR), em oposicdo aos efeitos da ferrita bainitica. E de
conhecimento que a presenca da ferrita acicular favorece tanto a resisténcia
quanto a tenacidade [54], e que a ferrita bainitica favorece boas relagdes entre a
resisténcia e a tenacidade, tais como exibem os resultados da tabela 19 para a
condicdo curvada C500. Na figura 76 pode ser observado que um tamanho de
grao final maior, dentro da faixa 3 a 6 um, favoreceu o alongamento. Na figura 77
o refino de grao austenitico, promovido por baixas temperaturas de aquecimento
(900°C), favoreceu o refino de grdao final e a tenacidade ao entalhe
(principalmente em temperaturas de ensaio de impacto Charpy abaixo de 0°C).
Os resultados desta secdo mostram que uma parcela importante da resisténcia
das curvas é devido ao endurecimento por transformacao de fases de baixas
temperaturas de transformacgao, colocando a temperabilidade do ago em estudo

como uma caracteristica importante a ser avaliada (seg¢éo 4.10).
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4.9. Formagao das microfases e dos constituintes

As concentragbes de carbono na austenita remanescente tém,
juntamente com as taxas de resfriamento locais, um importante papel na
formacgao das microfases e dos constituintes do agco APl X80 deste estudo, na
condicdo de como recebido e também quando submetido aos ciclos térmicos
que ocorrem durante a construgdo de um duto, como, por exemplo, a operagao
de curvamento a quente por inducao de alta frequéncia.

O estudo da formacgao das microfases e dos constituintes, via tratamentos
térmicos (figura 29), considerou diferentes concentragées de carbono em regides
de austenita remanescente, sendo estas concentragcbes estimadas através da
conversido das microdurezas das microestruturas martensiticas. Assim, a
formacao das microfases e dos constituintes observados nas condigdes do
material como recebido (figuras 78 e 79) e como curvado (figura 80) foi avaliada
através dos tratamentos térmicos (figuras 81 e 82). Para o material como
recebido (A1) o constituinte AM (imagem 79a) apresentou morfologia e
microdurezas similares as condicbes tratadas com austenitizacdo a 1000°C
seguida de patamar de recozimento a 700°C (60 min e 300 min) e resfriamento

final em agua (imagens 82b e 82c).

Figura 78 — Microfases e constituintes do material na condigdo de como recebido, A1, (a, ¢, d)
Nital 2% e (b) LePera modificado. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 —
constituinte AM, 4 — constituinte B, 5 — agregados de ferrita e carbonetos, 6 — bainita granular, 7 —
AM parcialmente decomposto, 8 — inclusdes TiN, 9 — ferrita bainitica, 10 — Ferrita acicular e 11 —
martensita.
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i

20pum

c) 347 £ 66 HV

WD10mm

(d) 334 £ 32 HV

Figura 79 — Microfases em regido de constituinte AM parcialmente decomposto em agregados de
ferrita e carbonetos. Material na condicdo de como recebido [17]. Microscopia Eletrénica de
Varredura e valores de microdureza HV10g. Ataque: Nital 2%. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 —
ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte AM, 4 — constituinte B, 5 — agregados de ferrita e
carbonetos, 6 — bainita granular, 7 — AM parcialmente decomposto, 8 — inclusdes TiN, 9 — ferrita
bainitica, 10 — Ferrita acicular e 11 — martensita
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SEl 20KV WD11mmy
DEMa PUC-Riae" .

Figura 80 — Microfases em regido de constituinte AM parcialmente decomposto em agregados de
ferrita e carbonetos. Material na condicdo de como curvado a quente. Microscopia Eletrénica de
Varredura. Ataque: Nital 2%. Onde: 1 — Ferrita poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte
AM, 4 — constituinte B, 5 — agregados de ferrita e carbonetos, 6 — bainita granular, 7 — AM
parcialmente decomposto, 8 — inclusdes TiN, 9 — ferrita bainitica, 10 — Ferrita acicular e 11 —
martensita.

De um modo geral foram observados os constituintes B e AM, bainita
granular, ferrita bainitica e agregados de ferrita e carbonetos. Os constituintes 3
sdo caracterizados por uma mistura entre martensita e bainita [79 a 82]. A
bainita granular é caracterizada por uma mistura de ferrita com qualquer
morfologia e constituinte AM [155]. O constituinte AM é uma mistura de
martensita e austenita retida, podendo ser observado agrupado (bainita granular)
ou isolado na matriz ferritica [146]. O constituinte AM também pode ser
observado parcialmente decomposto em agregados de ferrita e carbonetos. A
ferrita bainitica € constituida por ripas individuais de ferrita alongada contendo
constituinte AM alongado e/ou precipitados na interfaces das ripas que
constituem um feixe [54]. Os agregados de ferrita e carbonetos podem ser

constituidos por perlita degenerada, bainita inferior [56, 156] e bainita coalescida.
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(e) 7°_C,_ 60 rhin,‘

(g) 700°C, 300 min, agua (h) 700°C, 300 min, ar

Figura 81 — Influéncias das temperaturas e tempos de recozimento sobre a microestrutura do ago
API X80 deste estudo. (a, c¢) Nital 2%, (b, d, e, f, g, h) LePera Modificado. Onde: 3 — constituinte
AM, 4 — constituinte B, 5 — agregados de ferrita e carbonetos, 6 — bainita granular, 7 — AM
parcialmente decomposto e 11 — martensita
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As figuras 81 e 82 mostram as influéncias da temperatura, do tempo de
patamar e da taxa de resfriamento final sobre a microestrutura do aco deste
estudo, onde a fase martensita esta presente em todas as amostras resfriadas
em agua, contudo quando as taxas de resfriamento aplicadas foram baixas (ar
calmo), a formagao de agregados de ferrita e carbonetos e do constituinte AM foi
favorecida. A influéncia da taxa de resfriamento é mais evidente quando o tempo
de espera € mantido constante, tal como exibido nas colunas da figura 82, que
também exibe os efeitos do tempo sobre a microestrutura e microdureza das
microfases. Nao foi possivel obter as microdurezas das microfases e dos
constituintes das curvas devido ao seu tamanho reduzido. A distribuicao de

microdurezas da figura 83 mostra que os constituintes AM e 3 sdo mais duros do

que a matriz ferritica.

10pm

(a) 700°C, 15 min (b) 700°C, 60 min (c) 700°C, 300 min
369 + 28 HV 488 + 111 HV 501+ 77 HV
Resfriamento ao ar calmo

(d) 700°C, 15 min (e) 700°C, 60 min (f) 700°C, 300 min
211+ 9HV 258 +36 HV 407 £ 65 HV

Figura 82 — Evolu¢do microestrutural e microdureza HV50g em acordo com o tempo e a taxa de
resfriamento apos recozimento a 700°C, observado em MEV. Ataque: Nital 2%. Onde: 1 — Ferrita
poligonal, 2 — ferrita quasi poligonal, 3 — constituinte AM, 4 — constituinte 3, 5 — agregados de ferrita
e carbonetos, 6 — bainita granular, 10 — Ferrita acicular e 11 — martensita.
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Através da dureza destes constituintes contendo martensita & possivel
estimar os percentuais de carbono usando a equacgao 50 (tabela 23). Seguindo
esta metodologia foi possivel obter que, para o material como recebido, o
constituinte AM apresenta microdureza média de 516 + 89 HV e percentuais em

massa de carbono na faixa de 0,72 — 1,02 %C.

Tabela 23 — Percentual de carbono, estimado da equagdo 50, em fungdo da microdureza média

Tratamentos Térmicos H\(/g)o 9 %C (B)
462 °C Agua 322 0,53
623°C | 15min | Agua 327 0,54
700 °C Agua 369 0,62

60 min Agua 488 0,82
700 °C . Agua 501 0,85
300 min Ar calmo 407 0,68

Segundo Ikawa [146] o constituinte AM apresenta entre 0,5 a 0,8%C. Em
acos de alta resisténcia e baixa liga, Hrivnak [135] cita que o percentual de
carbono do AM independe do percentual de carbono do acgo, tendo sido
observado para o AM uma ampla faixa de ocorréncia (0,6 a 2,2%C).

As diferencas de percentuais de carbono e microdureza das condigdes de
patamar de recozimento a 700°C (300 min) e resfriamento final em agua (figura
82c) e ao ar calmo (figura 82f) devem-se a saida do carbono da solug¢édo sdlida

da martensita na forma de precipitacao.

Contagem

T T T T T T : T T 1
150 175 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 -100 -50 0 50 100 150 200
HV50g pm

(@) (b)

Figura 83 — Distribuicdo de microdureza apoés tratamento térmico (a) dos grados de ferrita e do
constituinte B, (b) Perfil de microdureza passando pela interface a/f da amostra recozida a 700°C
durante 15 min e com resfriamento final em agua
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Ja sao conhecidos os efeitos da elevacdo do percentual de carbono na
austenita sobre as temperaturas de transformacdo de fases. Maiores
concentracdes de elementos de liga como Mn, Ni, Cr, Mo e C na solugao sélida
da austenita reduzem a temperatura de inicio da reagdo martensitica (Ms),
sendo que o C apresenta o maior peso [25, 34, 36, 57, 85, 133, 135]. O
enriqguecimento em carbono foi promovido pela elevagdo da temperatura e do
tempo de patamar de recozimento. A partir da austenita remanescente a ferrita
ainda pode voltar a se formar durante o resfriamento final devido ao
deslocamento da Ar; (figura 84) promovido pelo enriquecimento em carbono
como pode ser observado na figura 82. A medida que a ferrita vai se formando
promove um retardamento ainda maior das transformacoes de fase da austenita
remanescente (devido a particdo do carbono). Pelos graficos da figura 84
também observa-se que as condigdes de tratamento térmico aplicadas nao
foram suficientes para reduzir Ms abaixo de zero, favorecendo a reagao
martensitica durante as etapas finais de resfriamento e possivelmente
desfavorecendo a retengdo de uma quantidade significativa de austenita na

microestrutura final.

600 " 600

Y.V} - 
500

400 400

500 3

300 300

T WMs

.
200 200 | \

100 + 100 -

*——eMs

462°C 623°C 700°C 15 min 60 min 300 min

T
0,52 0,54 0.56 058 0,60 062 0,60 065 0,70 0,75 0,80 085
%C %C

(a) (b)

Figura 84 — Efeitos (a) da temperatura e (b) do tempo de espera sobre a concentragdo de carbono
na austenita remanescente e sobre Ar; e Ms
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Para o material como recebido ¢é possivel que um elevado
enriguecimento em carbono da austenita remanescente possa ter sido
favorecido durante a laminagdo de acabamento pela antecipagdo da reagao
ferritica devido a deformacdo. Contudo, admite-se que as regides de austenita
remanescente formadas durante a laminacdo controlada apresentam
heterogeneidade de concentragdo de carbono, o que resultaria na formagéo dos
constituintes AM e [, agregados de ferrita e carbonetos, ferritas bainiticas e
granular durante o resfriamento final ao ar calmo, tornando a microestrutura final
complexa. Em laboratério observou-se que o tratamento térmico com patamar de
espera a 700°C durante 300 minutos obteve concentragdes suficientemente altas
de carbono para possibilitar microestruturas martensiticas em matriz ferritica,
mesmo com resfriamento final ao ar calmo. Contudo, para os ciclos térmicos
rapidos de curvamento a quente os constituintes AM muitas vezes estéo
parcialmente decomposto (figura 80), possivelmente devido a particdo de uma
quantidade insuficiente em carbono para a estabilizagcdo da austenita e reducao
insuficiente de Ms para favorecer a formagcdo da martensita. Entretanto, um
processo de auto-revenimento também poderia ser responsavel pela
decomposigao total ou parcial da austenita contida no constituinte AM.

Assim para a diversidade das microfases e dos constituintes observados
na matriz ferritica do aco, sob diferentes condigbes de processamento, foi
observado que diferentes concentragdes de carbono da austenita
remanescente, embasadas nas microdurezas das constituintes duros, foram
responsaveis pela sua formagdo em momentos distintos da etapa de
resfriamento. Os efeitos dos constituintes AM e [ sobre as propriedades

mecéanicas serdo abordados na secdo 4.13.1.2.
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4.10. Ensaio de temperabilidade (Jominy)

Entre as variaveis pesquisadas, temperatura e tempo de austenitizacao,
vazao e temperatura de meio resfriador, a temperatura de austenitizacéo possuiu
a influéncia mais significativa sobre a microestrutura do aco em estudo em

acordo com a figura 85.

I00°C 250 e 1030°C

oy

(c) 50 mm

Figura 85 — Efeito da temperatura de austenitizagdo (2 minutos) seguida de resfriamento em agua
(25°C, 126 mL/s) sobre a microestrutura do ago APl X80 em estudo a (a) 1 mm (b) 19 mm e (c) 50
mm de distancia para a extremidade temperada
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Os efeitos destas variaveis sobre as curvas de temperabilidade e sobre a
extensdo da camada endurecida (até microdureza de 223 HV) podem ser

visualizados nas figuras 86 a 89.
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3509 _ = 1030°C (30 min)
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Figura 86 — Curvas de temperabilidade Jominy, avaliando os efeitos das temperaturas de
austenitizagdo apos (a) periodo de austenitizagdo de 2 min e resfriamento em agua a 25°C, (b)
periodo de austenitizagdo de 2 min e resfriamento em agua a 10°C e (c) periodo de austenitizagéo
de 30 min e resfriamento em agua a 25°C
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Figura 87 — Efeitos da temperatura de austenitizagdo na camada temperada apods (a) periodo de
austenitizagdo de 2 min e resfriamento em agua a 25° e a 10°C e (b) periodos de austenitizagdo
de 2 min e 30 min seguidos de resfriamento em agua a 25°C
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Figura 88 — Curvas de temperabilidade Jominy, avaliando os efeitos da vazdo de meio resfriador
apos resfriamento em agua a 25°C
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20,0
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15,0;
12,5;

10,0 4

7,5+

5,0

Camada temperada [mm]

Temperatura de austenitizagdo = 1030°C
25| Periodo de austenitizagdo = 2 min

HV0,5kg = 223 kgfimm’

00 T T T T T T T T T 1
60 70 80 90 100 110 120 130 140 150

Vazao [mL/s]

Figura 89 — Efeitos da temperatura e da vazao da agua sobre a extensao da camada temperada

Para este material na condigdo de como curvado é desejavel uma
camada temperada acima de 10 mm, o que foi obtido experimentalmente para
temperaturas de austenitizacdo acima de 980°C (2 min), em acordo com a figura
87. A elevagao do periodo de austenitizagao para 30 min (figura 87b) favoreceu
a obtencdo de camadas temperadas acima de 10 mm a partir de austenitizagbes
acima de 940°C, devido a maior solubilizagdo de elementos de liga na austenita.
A temperatura de austenitizacdo também apresenta uma influéncia importante
sobre o tamanho de grao final (figura 90). A reducao da temperatura do meio de
resfriamento (agua) aparentemente nao trouxe nenhum beneficio sobre a
extensdo da camada temperada (figura 87a), porém promoveu um refino de gréo
maior (figura 91). Quanto aos efeitos da vazao (figura 92) pode ser observado
que existe um maximo de camada temperada entre 90 a 120 mL/s, a partir da
qual a extensdo da camada temperada volta a regredir. As condi¢cbes padrdes
de ensaio mostram que os corpos de prova Jominy (J5) do aco em estudo
alcancam extensdes de camadas temperadas superiores a 18 mm. Sob
condicdo otimizada (J2) de vazdo de agua (101 mL/s) praticamente uma
espessura de 19 mm correspondeu a camada temperada. Contudo,
industrialmente, as transferéncias de calor (por conduc¢ao) durante o curvamento
a quente, devido ao fornecimento continuo de calor da bobina de indugdo, a
velocidade de curvamento e as condicdes finais de resfriamento ndo permitiram
camadas temperadas superiores a 8 mm (tabela 24), o que suprimiu o

endurecimento por transformacéao de fases de baixas temperaturas de formacgao.
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Outro efeito que pode esta associado é o efeito da massa de ago a ser resfriada,

como pode ser observado na segao 4.11.

15,0 -
—&— 10 mm

—0— 19 mm
12,5

10,0 +

7,54

TG (ym)

5,0 1 i
=

2,5+

0,0 T T T T T T T !
850 875 900 925 950 975 1000 1025 1050

Temperatura de austenitizagao (°C)

Figura 90 — Efeitos da temperatura de austenitizacdo no refino de grao final a 10 e 19 mm de
distancia da extremidade temperada

15,0 -
XX 10 mm
| B 19 mm
12,5

10,0; l
15 (

5,0 -
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2,5+

0,0

25°C 10°C
Temperatura da agua (°C)

Figura 91 — Efeitos da temperatura do meio de resfriamento no refino de grao final a 10 € 19 mm
de distancia da extremidade temperada
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Camada Curvas Pressao de Vazéo (mL/s)
temperada (mm) H,0 (kgflcm?)
A3 5,76
6,44 0,30 30,6
A4 6,73
A5 3,72
A6 3,62 4,94 0,20 20,4
A7 7,91
J5 18,4 18,4 0,97 126
J2 18,9 19,0 0,78 101

Onde: J5 = corpo de prova Jominy austenitizado a 1030°C (30 min) e resfriado com agua a 25°C a
uma vazéo de 126 mL/s. J2 = corpo de prova Jominy austenitizado a 1030°C (2 min) e resfriado
com agua a 25°C a uma vazéo de 101 mL/s.

4.11. Efeitos das taxas de resfriamento

Os efeitos da massa de aco sobre as taxas de resfriamento estdo na

figura 92. As influéncias das taxas de resfriamento sobre a evolugéo

microestrutural, microdurezas e tamanho de grdo podem ser observadas nas
figuras 93 a 97.

30
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Taxa de resfriamento °C/s
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Figura 92 — Variagdo da taxa de resfriamento em fungdo da massa de ago, apds austenitizagéo a
1050°C e resfriamento em agua a 10°C
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409C/s(240+11)  19°C/s(225+2)

Figura 93 — Efeitos das taxas de resfriamento sobre a microestrutura e microdureza (temperatura
de austenitizagao de 1050°C)

1°Cls (4,6 + 1,5%) 30°C/s (2,9 + 0,7%)

Figura 94 — Evolugéo do constituinte AM com a taxa de resfriamento, ataque LePera modificado
(AM em branco)
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Figura 95 — Evolucao microestrutural em fungdo da taxa de resfriamento
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Figura 96 — Influéncia das taxas de resfriamento sobre o refinamento de gréo
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Figura 97 — Microdureza em fun¢éo das taxas de resfriamento

O avango das estruturas aciculares, como resposta do material a
elevacao das taxas de resfriamento, pode ser visualizado nas figuras 93 e 94,
estando também caracterizado pelo aumento da fracdo volumétrica de ferrita
bainitica (figura 95) e refinamento de tamanho de grao efetivo (figura 96). Foi
considerado tamanho de grao efetivo aquele caracterizado via microscopia
eletrbnica de varredura a partir de imagens com ampliagdo de 3000x e obtidas
com sinal elétrons secundarios. Foi aplicada a contagem da ferrita bainitica
contida apenas na forma de feixes, tendo sido negligenciada a ferrita alongada
com segunda fase alinhada observada isoladamente na matriz, portanto, a
metodologia foi diferente da aplicada na segéo 4.1 para as curvas (figuras 40 a
42). A correlacao entre as taxas de resfriamento com as microdurezas
resultantes pode ser visualizada na figura 97, tendo sido adotado um
comportamento exponencial decrescente para descrevé-la (coeficiente de
correlagdo, R?=0,998).

Estes resultados (secdes 4.10 e 4.11) sugerem que para obter um maior
endurecimento por transformacao de fase durante o curvamento a quente do
tubo, a partir de uma temperatura de austenitizacao local proxima 1030°C, uma
vazdo de agua 101 mL/s (pressdo = 0,78 kgf/cm?) possibilitara taxas de
resfriamento na ordem de 30°C/s (232 HV) a 10 mm da espessura de parede do
tubo. Como avaliado em trabalhos anteriores [17] o ago em estudo em condi¢ao
temperada apresenta otimas propriedades mecanicas em tracdo e energia

absorvida Charpy.
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4.12. Correlag6es da evolugao microestrutural com os parametros de
processamento

Os efeitos dos parametros de temperatura de curvamento, deformacao e
taxa de resfriamento serdao abordados nesta secéo.

A temperatura de curvamento ao longo da espessura de parede traz
informagbes a respeito da poténcia e frequéncia de curvamento, sendo um
importante pardmetro, pois afeta a distribuicido de tamanhos de grdo da
austenita prévia e a solubilidade dos carbonitretos na austenita.

O tamanho de grao austenitico tem influéncia na temperabilidade do aco,
na fragdo volumétrica das fases formadas e no tamanho de grao da
microestrutura final. Assim, o tamanho de grdo da austenita prévia afeta de
maneira significativa os mecanismos de endurecimento por tamanho de grdo e
por transformacao de fases.

A temperatura e o tempo de curvamento tém grande influéncia sobre o
endurecimento por precipitacdo das curvas e nha sua sinergia com o
endurecimento por solugao sélida.

Os efeitos da porcentagem de deformagdo aplicada durante o
curvamento a quente sobre as microestruturas finais em diferentes trechos
curvados ainda nao estao completamente esclarecidos. Contudo, a abordagem
adotada aponta no sentido do favorecimento da reacao ferritica ao longo da
espessura de parede, com consequéncias importantes sobre as propriedades
mecanicas finais.

As taxas de resfriamento influenciam na formacgao das fases, na solugao
solida, interferindo nos endurecimentos por transformagdao de fases, por

tamanho de grao, por densidade de discordancias e por precipitagao.
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4.12.1. Temperaturas de curvamento a quente

Para estimar as temperaturas de curvamento ao longo da espessura de
parede foi aplicado um modelo de transferéncia de calor hibrido no que se refere
a geragao de calor na espessura de parede e cujas premissas encontram-se em
Silva [17]. A extensdo de camada afetada, que aborda o modelo com geragao
de calor, é referente a extensdo de camada efetivamente aquecida devido a
agao das correntes induzidas. O efeito da frequéncia na profundidade aquecida
pela resisténcia do ago a passagem das correntes induzidas foi obtido por
interpolacdo em base de dados disponibilizada em Shchukin,V.G. et al. [35].

O modelo utilizado [17] foi alimentado com dados sobre a distribuigdo de
isotermas abaixo da bobina de indugdo caracterizadas por Hu et al. [38] para
estimar as temperaturas ao final da camada afetada e na espessura interna de
parede do tubo abaixo da bobina de inducdo. Neste estudo, a temperatura
externa proxima a bobina de indugéo foi aferida durante o curvamento a quente.
A distribuicdo de tamanhos de grao da austenita prévia foi caracterizada como
uma funcdo das temperaturas de aquecimento. Esta correlagdo para o material
em estudo foi obtida experimentalmente através de tratamentos térmicos de
témpera e técnicas de ataque metalograficos para delinear e assim medir os
contornos de graos austeniticos (tabela 14). A dependéncia observada do
tamanho de grdo austenitico com a temperatura de aquecimento estd em acordo
com os resultados exibidos por Hashimoto et al. [7].

Foi possivel obter também o tamanho de grdo da austenita prévia da
superficie externa da espessura do tubo em trechos que compdéem as curvas
C2500 e C500, devido a témpera superficial aplicada apos a passagem pela
bobina de indugdo. A figura 98 exibe as estimativas para as temperaturas de
austenitizacao ao longo da espessura de parede e a figura 99 mostra o tamanho
de grao austenitico prévio medido a 1 mm da espessura externa de parede,
temperada, nas curvas C2500 e C500. A espessura zero é referente a superficie

externa do tubo que foi resfriada com jatos de agua (figura 28).
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Figura 98 — Estimativas para a temperatura de austenitizagdo ao longo da espessura de parede

comparando o extradorso (A3) da curva C2500 com o extradorso (A5) da curva C500
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Trechos do tubo curvado

1mm da espessura externa de parede (temperada)

Figura 99 — Tamanho de grdo austenitico prévio medido, das curvas C2500 e C500, a 1 mm da

espessura externa da parede

A tabela 25 exibe os parametros de processamento de curvamento a

quente estimados para os trechos das curvas C2500 e C500. As taxas de

resfriamento estimadas estdo em acordo com 11°C/s medidos por Williams [10],

no meio da espessura, em tubo com 12,6 mm de espessura. A tabela 26

correlaciona, para a espessura de parede do tubo na faixa entre 8 e 12 mm, o
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tamanho de grdo austenitico com os tamanhos de grdo final (MO) e efetivo

(MEV) da microestrutura das diferentes condicdes curvadas.

Tabela 25 — Parametros de processamento estimados do curvamento a quente

Ty@-12mm)| Tyinterna | ATy |J1 (8-12mm)|J2 (8-12mm)| J3 [4
Amostras vi °C Y og @ oCy ( °Cls ) ( °Cls ) OCES]
A3 1012 958 92 8,4 13,7 15,5
A4 1012 948 102 8,2 14 11,5
C2500 1012 953 97 8,3 13,9 13,5
A5 1053 961 69 9,6 11,7 16,6
A6 1067 947 83 7,5 9,2 11,2
A7 1061 954 76 13 14,3 13,9
C500 1060 954 76 10 11,7 13,9
A1 1000 1000 0 59 59 -
A1" 900 900 0 1,6 1,6 -

Ty (8 — 12 mm) — Temperatura de austenitizagéo entre 8 a 12 mm da espessura de parede
Tyinterna — Temperatura de austenitizagdo da superficie interna de parede

ATy - Variagédo da temperatura de austenitizagdo entre as superficies externa e interna

J1 (8 — 12 mm) — Taxas de resfriamento estimadas das microdurezas corrigidas (figura 97)

J2 (8 — 12 mm) —Taxas de resfriamento estimadas das microdurezas sem corregao (figura 97)
J3 — Taxas de resfriamento estimadas a partir da espessura em acordo com a figura 12 [4]
A1'e A1" — material como recebido temperado e normalizado, respectivamente

Tabela 26 — Tamanho de grao austenitico estimado e tamanhos de grao final e efetivo medidos nas
condigdes curvadas C2500 e C500

Amostras TGy B8 -12mm) | TGfina (10 mm) | T Getetivo (10 mm)
um pMm pum

A1 - 53+0,9 34+£1,6
A3 11,4+0,9 3,7+0,6 2,05+0,5
A4 11,4+0,9 3,9+0,4 2,00+£04

C2500 11,4+£0,9 3,8+0,5 2,02 +0,03
A5 16,0 £+ 9,4 48+04 242 +1,2
A6 17,6 £0,5 41+04 2,06 +0,5
A7 16,9+ 0,7 4,7+0,5 2,19+0,6

C500 16,8 £ 0,8 45+0,5 2,22+0,2
A1’ 13,9+2,3 4,7+0,8 14205
A1" 6+0,6 57+0,8 3,29+ 1,1

TG = Tamanho de gréo
A1'e A1" — material como recebido temperado e normalizado, respectivamente


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

192

As figuras 100 e 101 mostram que quanto mais homogénea e proxima da

temperatura nominal de curvamento for a distribuicdo das isotermas ao longo da

espessura de parede maior o endurecimento devido a formagado de uma maior

fracdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular.

Fragéo volumeétrica de ferrita bainitica, F _ [%]

20 71 Regressao Linear:
o] F[%]=135-099"4T
5 R =-0,75579
0 ] T T T T T T T 1
65 70 75 8 8 90 95 100 105

Figura 100 — Influéncia

AT

da variagdo da temperatura de curvamento, nas superficies externas e

internas da espessura de parede, na fragdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular do ago API

X80 em estudo
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Figura 101 — Influéncia
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da variagdo da temperatura de curvamento, nas superficies externas e

internas da espessura de parede, na resisténcia do ago APl X80 em estudo
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A caracterizacdo microestrutural do ago APl X80 sob diferentes condi¢des
de processamento revelou que apds curvamento a quente o endurecimento por
transformacdo de fases de baixas temperaturas de formacdo passa a ser
significativo devido ao avanco da fragcdo volumétrica de ferritas bainitica e
acicular. Neste sentido a maior temperabilidade decorrente da formagao de
graos austeniticos entre 15 a 18 um foi fundamental para o endurecimento por

transformacéao de fases das curvas.

4.12.2. Consideragoes a respeito da solubilidade dos carbonitretos
durante o curvamento a quente

A figura 102 e a tabela 27 foram obtidas em funcdo das condi¢des de
solubilidade e da cinética de dissolugdo dos carbonitretos obtidas por diversos
autores [40, 41, 43 e 44]. Assim, conforme mostrado no item 2,6 da revisao
bibliografica (equagbes 5 a 9 e tabela 2), foram obtidas as estimativas para os
tamanhos maximos de precipitados soluveis na austenita em condicbes de
tempo e de temperatura similares aos adotados nas operagdes de curvamento a
quente. Estes mostram que provavelmente os nano precipitados de V, abaixo de
20 nm estariam completamente dissolvidos, juntamente com precipitados do tipo
TiC, NbC, nitretos de Al, Nb e V e carbonetos de Cr. Isto colocaria atomos de V,
Ti, Nb, Al, C e N em solugao solida na austenita, disponibilizando-os para uma
nova precipitacdo. Para esta metodologia nao foram considerados os
carbonitretos com formula¢des complexas.

E conhecido que o refino do tamanho de grdo da austenita prévia
depende do ancoramento dos precipitados de Ti, Nb e Al [4, 57]. Nas tabelas 25
e 26 pode ser observado que a medida que a temperatura de austenitizacéo
aumenta, o efeito dos precipitados sobre a ancoragem dos graos austeniticos
diminui, devido ao progresso da dissolugdo. Assim o crescimento de gréo
autenitico caracterizado na tabela 26 € um indicio da dissolugéo dos precipitados
como o NbC.

As figuras de 103 a 105 mostram a precipitacao grosseira de Ti e Nb, ndo
dissolvida, apds operagdes de curvamento a quente [17]. Tratam-se de
precipitados maiores do que 1000 nm das classes | e precipitados intermediarios
(30 nm a 300 nm) da classe Il. Os precipitados da classe | sdo formados na fase

liquida, durante e também apds a solidificagdo na interface sélido-liquido e na
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ferrita delta [62, 157]. Os precipitados da classe Il sdo formados durante a
laminagdo a quente, sendo caracterizados pela composigdo quimica mista,
geralmente carbonitretos de Ti, Nb e V. Gallego, et. al [158] citam que 50% da
adicdo de elementos microligantes em acgo microligado com Nb e Ti encontrava-
se “perdida” em forma de carbonitretos eutéticos. Estes carbonitretos nao

contribuem para o endurecimento por precipitagdo do material em estudo.

280 - 0,05C - 0,147Cr - 0,177Mo - 0,014Ti - 0,069Nb - 0,022V - 0,005N
260 | Periodo de solubilizagéo: 2 min

j ¢1060°C
240 w2500
220 —e— C500
200 | d
160 o
140

120 4 ./

.
o %./

0 a

20 : ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
TiN NbN NbC Tic VN

11012°C

Tamanho maximo sollvel de precipitado
na austenita (nm)

Precipitados

Figura 102 — Solubilidade dos precipitados em fungéo das condi¢cbes de curvamento a quente

O tamanho maximo de precipitado que pode ser solubilizado na austenita
durante o curvamento a quente (tabela 27) explica a observacdo de alguns
precipitados grosseiros dos tipos | e Il na microestrutura das curvas, pois nao
foram dissolvidos pelos ciclos térmicos do curvamento a quente (figuras 103 até
105).

Tabela 27 — Tamanho maximo sollvel de precipitado em 2 min de curvamento a quente

Tamanho Maximo Soluvel (nm)
Precipitados C2500 C500
(Ty=1012°C) | (Ty=1060°C)
TiN 0,9 2,2
NbN 24 60
NbC 73 168
TiC 107 204
VN 128 251
AIN 145 292
Cr23Cs 1721 3574
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Figura 103 — Precipitados grosseiros caracterizados na curva C2500. Microscopia O6ptica,

particulas com cor laranja (setas)
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Figura 104 — Precipitados grosseiros caracterizados na curva C2500 (setas). Microscopia
eletrénica de varredura: (a) Precipitado de Nb e Ti, (b) Precipitado rico em Ti, contendo Nb e (c)

Precipitado de Nb puro [17]
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Figura 105 — Precipitado cubodide da curva C2500 com 0,92 pm de lado, possivelmente um
carbonitreto de Nb e Ti. Microscopia eletrénica de transmissao mostrando os defeitos internos do
precipitado através do contraste de difragao: (a) campo claro e (b) campo escuro e padrédo de
difragcéo [17]

4.12.3. Consideragoes a respeito dos efeitos da deformacao a quente
e a fragao volumétrica de ferrita primaria

Os efeitos da quantidade de deformacao aplicada durante o curvamento
a quente podem ser observados na tabela 28, para os trechos submetidos a
esforcos em tracdo e compresséo, respectivamente. Deformacbes até 12,5% da
austenita formam discordancias aleatdrias [70] e ndo promovem a recristalizacdo
em acordo com a figura 22 [72]. E de conhecimento que a aplicagdo da
deformagao aumenta o nimero de nucleos da transformacao da austenita para a
ferrita, proporcionando a elevacdo da temperatura de transformagdo de fase
(Ars) e favorecendo a reacao ferritica [47]. Embasado nos efeitos da aplicagao da
deformacao sobre a reacao ferritica a tabela 28 mostra a correlagdo entre a
evolucdo da fragdo volumétrica de ferrita com as variagdes de espessura
promovidas pela operagao de curvamento a quente (deformacao radial, ou seja,
no sentido da espessura de parede do tubo).

Para esta andlise, a fracdo volumétrica de ferrita foi caracterizada via
microscopia optica a 1 mm da espessura de parede do tubo submetida a
resfriamento com agua apds a passagem pela bobina de indugdo. Os efeitos da
deformacao do tubo ao longo do comprimento da curvatura foram considerados
constantes. Os efeitos do tempo, da temperatura de curvamento e das variagbes
nas taxas locais de resfriamento sobre a fracdo volumétrica de ferrita também
estdo contidos nestes resultados. A ordem de grandeza das deformacdes (tabela

28) estdo em acordo com Muthmann [46].
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Tabela 28 — Efeitos da deformacéo devido a esforgos em tracdo e compressivos, no sentido da
espessura, sobre a fragdo volumétrica de ferrita poligonal

Condiges Regre_sséo Linear:
o [%]=A+Bxe[%]
Em tracao e [%] o [%] A B R
A7 0 [23,1+5,0
A3 5,67 | 27,6 +4,7 23,9 0,25 0,51
A5 9,28 1249 +4,3
Em compresséo | e [%]| o [%] A B R
A7 0 [23,1+5,0
A4 825| 23+31 | 229 0,21 | 0,56
A6 9,28 | 26,3+7,5

Como foi visualizado na secdo 4.8, apds curvamento a quente, uma
maior fracdo volumétrica de ferrita poligonal, em regido de retirada de corpos de
prova de tracdo, acarretou em queda da resisténcia. Isto ocorreu porque a
formacédo da ferrita poligonal é um produto da transformacédo da austenita
associado a altas temperaturas de transformacao e baixas taxas de resfriamento
[47].

4.12.4. Efeitos das taxas de resfriamento

As taxas de resfriamento ao longo da espessura de parede na curva
foram estimadas a partir de sua correlagdo com as microdurezas (seg¢ao 4.11,
figura 97). Os perfis de microdureza dos trechos curvados obtidos em Silva [17]
foram ajustados (exponenciais decrescentes) para eliminar as oscilagées de
microdurezas devido a questbes associadas com microsegregacoes,
minimizando os efeitos destas na conversdo das microdurezas HV0,5kg em
estimativas para as taxas de resfriamento médias (J) na faixa de espessura
entre 8 a 12 mm. Com esta metodologia as estimativas para as taxas de
resfriamento obtidas foram 8,3 + 0,1 °C/s para a curva C2500 e 10 £ 2,8 °C/s
para a curva C500. Estes valores sao inferiores a faixa de 30 a 12 °C/s
caracterizada por Meireles [23] para as superficies externa e interna em
curvamento a 980°C e velocidade de 0,9 mm/s. Cabe ressaltar que para o tubo

deste trabalho as temperaturas de curvamento foram superiores a 980°C e a
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velocidade de curvamento foi de 0,6 mm/s, portanto o afastamento entre o tubo
e a bobina de inducao foi mais lento, justificando as baixas taxas de resfriamento
que foram estimadas. Assim, nas curvas C2500 e C500 as taxas de resfriamento
na faixa de espessura de parede entre 8 a 12 mm ficaram restritas a valores
entre 7 a 13°C/s, tendo sido observado anteriormente (segbes 4.3 e 4.10) que as
oscilacbes das fragcdes volumétricas das ferritas bainitica e acicular estao sendo
significativamente influenciadas pelas variagbes de temperaturas de
austenitizacdo do aco em estudo.

Os graficos das figuras 106 e 107 mostram os efeitos das taxas de
resfriamento sobre as fragbes volumétricas da ferrita (poligonal e quasi

poligonal) e dos feixes de ferrita bainitica, no aco API X80 deste trabalho.

1907 Ty = 1050°C
90
80 —
70
60 —
50 —
40 ]

30

Fracao volumétrica de
ferrita poligonal e quasi poligonal, o [%]

20 +

| Regresséo Polinomial:

10| a [%] =89 -0,136*J[°C/s] - 0,035*J

R=0,99

0 i T i T i T i T i T i T i T i T i T i 1

5 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Taxas de resfriamento, J [°C/s]

Figura 106 — Fragdo volumétrica de ferrita (poligonal e quasi poligonal) em funcdo das taxas de
resfriamento


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

199

1004 Ty = 1050°C
90

| Regressé&o Polinomial:

{ F, [%] =2,05-0,055"J[°C/s] + 0,045*)%

709 R=0,99

80

Fy [%]

Fragao volumétrica de ferrita bainitica (feixes),

Taxas de resfriamento, J [°C/s]

Figura 107 — Fragao volumétrica de ferrita bainitica em feixes em fungéo das taxas de resfriamento

A taxa de resfriamento final do curvamento a quente é importante porque
desloca as temperaturas de transformacao, influenciando o tamanho de grao
ferritico, a densidade de discordancia e a precipitacdo. A temperatura Ms é
fortemente influenciada pela composicdo quimica, nao dependendo da
velocidade de resfriamento, porque a reacéo martensitica é adifusional [36].

Wang, Xu [24], apds austenitizar a 990°C (3 min) um ago APl X80 com
CEw = 0,41% (0,09%C), observou que a obtencdo da ferrita bainitica era
possivel a partir de taxas de resfriamento superiores a 25°C/s. Contudo, para o
aco deste estudo, que apresenta CEyw similar, a formacao dos feixes de ferrita
bainitica se beneficiou da temperabilidade maior proporcionada pela temperatura
de austenitizagdo de 1050°C (2 min) para iniciar a formagao dos feixes de ferrita
bainitica a taxas de resfriamento mais baixas (figura 107).

As taxas de resfriamento controlam a intensidade do endurecimento por
precipitacdo, podendo suprimi-lo ou n&o, e também podem alterar
significativamente o endurecimento por discordancias em comparagdo com o
estado inicial do tubo laminado e dobrado a frio pelo processo UOE.

As oscilagbes das taxas de resfriamento ao longo da espessura de
parede sao influenciadas pela velocidade de curvamento e trocas de calor com a
regidgo do tubo aquecida pela bobina de indugdo. O aporte de calor

continuamente fornecido pela bobina de indugdo é um fator limitante. As
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pequenas oscilagdes observadas nos diferentes trechos das curvas ocorrem em
funcao de diferencas na vazao do meio resfriador e variagcbes na espessura de
parede provocadas pela deformagao do tubo durante o curvamento a quente.

A partir de austenitizagdo a 1050°C e aplicacdo de taxa de resfriamento
igual a 11°C/s foi obtida uma fragdo volumétrica de 6,9% de feixes de ferrita
bainitica (figura 107). Para a obtencdo de maior endurecimento devido a uma
maior fragao volumétrica de feixes de ferrita bainitica as taxas de resfriamento
no centro da espessura do tubo deveriam estar em torno de 30°C/s. Contudo, as
taxas de resfriamento estimadas para as curvas oscilou entre 7,5 e 13 °C/s
conduzindo a uma microestrutura com baixa fragdo volumétrica de feixes de
ferrita bainitica, porém gerando uma mistura complexa de ripas isoladas de
ferrita bainitica, ferrita acicular e AM em matriz de ferrita poligonal e quasi

poligonal.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

201
4.13. Mecanismos de endurecimento

Nesta secdo serdo avaliados os mecanismos de endurecimento devido a
transformacdo de fases, tamanho de grdo, solugcdo sdlida, precipitagdo e

densidade de discordancias.

4.13.1. Mecanismos de endurecimento por transformagao de fases

O endurecimento devido a fragdo volumétrica de ferrita bainitica e
constituintes duros dispersos na matriz ferritica, como o constituinte AM serao
avaliados nesta secdo. A evolugao das fases aciculares esta em acordo com as
fontes bibliograficas utilizadas [2, 5,10, 17].

4.13.1.1. Endurecimento devido as ferritas bainitica e acicular

Os graficos de 108 a 110 mostram a influéncia da fracdo volumétrica de
ferritas bainitica e acicular sobre os limites de escoamento (LE) e resisténcia

(LR) e sobre as razdes entre LE/LR.

800 4 Regresséo Linear:

LE [MPa] = 289,05 + 4,39 * %F,
7004 R=0,917

600
552 MPa

500

400

300

Limite de escoamento, LE [MPa]

59,9%
00+
40 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Frag&o volumétrica de ferrita bainitica, %F,

Figura 108 — Limite de escoamento em fungéo da fragdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular
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8007 Regresséo Linear:
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Figura 109 — Limite de resisténcia em fungéo da fragao volumétrica de ferritas bainitica e acicular
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Figura 110 — Razao LE/LR em func¢é&o da fragdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular

Os graficos (figuras 108 a 110) mostram que para atingir um
endurecimento por transformacgao de fases de baixa temperatura de formacgao,
como por exemplo a ferrita bainitica, o material em estudo devera apresentar
aproximadamente 60% desta fase para atingir o limite minimo de escoamento
normalizado pela APl 5L para o grau X80 (552 MPa). Com 60% de ferrita

bainitica o limite de resisténcia associado seria de 702 MPa, resultando em uma
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razado LE/LR = 0,78. Nestes gréficos toda a ferrita alongada com segunda fase
alinhada, em feixes e/ou ripas individuais na matriz ferritica, foi considerada.

A correlagéo entre o parametro C (LE/HVO0,5kg) e a fragdo volumétrica de
ferritas bainitica e acicular encontra-se na figura 111. Como foi visualizado na
figura 70 o parametro C (LE/HVO0,5kg) também se correlaciona bem com o
exponente de encruamento, n. As figuras 108 e 111 mostram que, para o agco em
estudo, a dependéncia do limite de escoamento com a fragao volumétrica de
ferrita bainitica afeta o parametro C que pode ser usado para estimar os limites

de escoamento em fungao da microdureza do material.

3.0 Regresséo Linear:
| €=1,716 +0,0138 * F_ [%]
1R=0,83 =

2,8

LE/HV0,5kg

Parametro C

1,4 ]

1 !2 T T T T T T T T T
-10 0 10 20 30 40 5 60 70 80

Frag&o volumétrica de ferrita bainitica, F [%]

Figura 111 — Parametro C = LE/HVO0,5kg em funcado da fracdo volumétrica de ferritas bainitica e
acicular

Em acordo com os resultados apresentados nesta se¢dao o fator de
endurecimento a ser aplicado para determinar a contribuicdo para o limite de
escoamento (ALE) devido ao endurecimento associado a fragdo volumétrica de
ferritas bainitica e acicular (tabela 29) sera de 4,39 MPa/%.

A tabela 29 mostra que temperaturas de curvamento mais altas (1060°C)
favoreceram a fragdo volumétrica de ferritas bainiticas e acicular, promovendo a
elevacao da resisténcia em acordo com os relatos de Hashimoto [7] e outros
autores [23, 24].
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Tabela 29 — Contribuigao da fragdo volumétrica de ferrita bainitica na resisténcia

el e[ e Tae [ [ [an|
cuvas | €O ©) | MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa)
A3 1012 395 472 171 36 658 74 11
A4 1012 33+6 477 145 30 673 62 9
C2500 1012 36 475 158 33 666 68 10
A5 1053 714 554 312 56 706 134 19
A6 1067 575 521 250 48 684 108 16
A7 1061 48 £ 5 540 211 39 693 91 13
C500 1060 59 538 258 48 694 111 16

4.13.1.2. Endurecimento devido ao constituinte AM

As contribui¢cdes para o endurecimento devido ao constituinte AM sobre
as propriedades mecéanicas em tracdo do material em estudo, submetido a
diferentes condigdes de processamento, foram obtidas através da aplicagdo do
livre caminho médio ferritico (Laa) em acordo com a tabela 30 e as equacgdes 57
a 61. As equacdes aplicadas nesta segao foram obtidas a partir de dados
selecionados na tabela 30 que melhor reproduziam o comportamento esperado

para resisténcia em funcao Laa citado na bibliografia [79 a 82].

Tabela 30 — Tamanho e fragdo volumétrica do constituinte AM, contiguidade e livre caminho médio
da ferrita, obtidos entre 8 a 12 mm da espessura de parede

dam f 100x Cq Loa 1/Lgq

Amostras (um) AM (F pat )12 (um) (um™2)
A1 1,97 0,071 18,9 0,71 12,3 0,285
A3 1,62 0,058 18,9 0,71 9,50 0,324
A4 1,59 0,033 14,4 0,75 12,5 0,283
A5 1,38 0,052 19,5 0,66 8,86 0,336
A6 1,53 0,065 20,7 0,73 9,89 0,318
A7 1,48 0,066 21,2 0,74 9,58 0,323
A5' 1,34 0,059 21,0 0,68 6,64 0,388
AG' 1,36 0,038 16,8 0,71 10,6 0,307
AT’ 1,26 0,036 16,8 0,73 8,00 0,353

Ao contrario da amplitude dos dados ajustados por Gorni et al. [79 a 82]
para modelar as dependéncias dos limites de escoamento e de resisténcia em

funcdo de Laa (0 a 80 um), neste estudo os valores de Laa estdo restritos na
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faixa entre 5 e 15 um. Assim, a contribuicdo do Laa no limite de escoamento,
para o material em estudo, ficou definida nas equagbes 57 e 58. A contribuicdo
do Laa no limite de resisténcia encontra-se na equagao 59, sua dependéncia
com a fragao volumétrica (fv) e o tamanho (d) do constituinte AM encontra-se na
equacao 60 e as contribuicdes mutuas de Laa, fv e d estao na equacgao 61.

LE[MPa]= 330+ 557x —

Ly, Equacéo 57

ALE[MPa]= 557 —

Lo Equacéo 58

1

ALR[MPa]=178x
Lo Equacéo 59

ALR[MPa]= 289 x Saw
AM Equagao 60

H+2me _JQL_H

LR[MPa] = 625+ 69x ]
d 45 [Hm]

1
VL, [m]

A tabela 31 afere a precisdo do modelamento aplicado e a tabela 32

Equacgao 61

determina as contribuigdes para resisténcia devido a presenga do constituinte
AM disperso na matriz de ferrita através Laa, fragdo volumétrica e tamanho de
constituinte AM. Tal como proposto por Gorni et al. [79 a 82] o limite de

escoamento apenas dependeu do Laa.

Tabela 31 — Limites de escoamento e de resisténcia experimentais e comparagdo com os valores
modelados em fungdo de Laa, fragdo volumétrica de AM e tamanho de constituinte AM

LE LE Erro LR LR Erro

Amostras | 1/Laa’ | (MPa) | Modelo (%) (MPa) | Modelo (%)
A1 0,285 604 489 19,1 679 683 0,59
A3 0,324 472 510 -8,10 658 686 4,21
A4 0,283 477 487 -2,18 673 674 0,08
A5 0,336 554 517 6,68 706 688 2,60
A6 0,318 521 507 2,70 684 689 0,71
A7 0,323 540 510 5,61 693 690 0,39
A5’ 0,388 539 546 -1,28 696 694 0,23
AB' 0,307 547 501 8,45 699 680 2,70
AT’ 0,353 530 526 0,66 698 683 2,10
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LE ALE ALR
Amostras | 1/Laa'? (MPa) Modelo | % LR (MPa) | Modelo %
(MPa) (MPa)
A1 0,285 604 159 26,3 679 59 8,6
A3 0,324 472 180 38,2 658 61 9,3
A4 0,283 477 158 33,0 673 49 7,3
A5 0,336 554 187 33,8 706 63 8,9
A6 0,318 521 177 34,0 684 64 94
A7 0,323 540 180 33,3 693 66 9,5
A5’ 0,388 539 216 40,1 696 70 10,0
A6’ 0,307 547 171 31,3 699 56 8,0
A7’ 0,353 530 197 37,1 698 59 8,4

4.13.2. Mecanismos de endurecimento por refino de grao

E de conhecimento geral que o refino do tamanho de grdo promove a

elevacéo da resisténcia e da tenacidade simultaneamente. A figura 112 compara

o refino de grdo do material sob diferentes condi¢cdes de processamento. Na

figura 113, amostras das curvas C2500 e C500, pode ser observado que a faixa

de tamanho de grdos é muito restrita, ou seja, as contribuicbes devido ao

tamanho de grao foram similares para as duas curvas em acordo com a tabela

33. Assim, o comportamento de redugao do limite de escoamento com o refino

de grao observado na figura 113 € uma consequéncia das diferencas em outros

mecanismos de endurecimento atuantes nas duas curvas.
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Figura 112 — Evolugéo do refino de gréo, a 10 mm da espessura de parede do tubo, em fungéo das
condi¢des de processamento. MEV, elétrons secundarios. Ataque: Nital 2%
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Figura 113 — Correlagéo do limite de escoamento com o tamanho de gréo final para amostras das
curvas C2500 e C500
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Figura 114 — Dependéncia do limite de escoamento com o tamanho de gréo final para o ago em
estudo tratado termicamente a 1000°C seguido de resfriamento em agua (AG), 6leo (OL), ar
forcado (AF) e ar calmo (AC) e revenido a 500°C (1h)

Segundo Pickering e Gladman [63] K, encontra-se na faixa de 21,4 a 23,5

MPa.mm"2, Contudo, a figura 114 indica que o coeficiente de endurecimento k,

pode variar significativamente conforme as condi¢des de processamento do

material, sendo influenciada pela sinergia existente entre os mecanismos de

endurecimento. Assim, optou-se pela variacdo do coeficiente de endurecimento,

sendo adotado individualmente para cada amostra o valor que melhor ajustou o

resultado final do conjunto das contribuigées para o endurecimento (equagao 43)

em comparagao com o limite de escoamento meédio obtido experimentalmente.

Tabela 33 — Contribuigbes para resisténcia devido ao tamanho de gréao

1/2
Amostras (udm) (r:I/r?T”z) (I\}I_IEa) MPa}.<rynm”2 bo,=kd ™ %
Al |53+09| 13,7 | 604 29,4 404 66,9
A2 |38+15| 163 | 580 22,2 359 62,0
A3 |37+06| 164 | 472 12,7 209 44,2
A4 | 39+04| 160 | 477 13,4 215 45,0
C2500 |3,8+05| 162 | 475 13,1 212 44,6
A5 | 48+04| 144 | 554 22,4 323 58,4
A6 |41+04| 156 | 521 18,1 283 54,3
A7 | 47+05| 146 | 540 21,4 312 57,8
C500 |45+05| 149 | 538 20,6 306 56,9
A8 |37+06| 164 | 536 18,8 309 57,7
A9 |32+07| 17,8 | 558 17,9 316 56,7
A10 |58+07| 132 | 554 241 316 57,1
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A contribuicdo do refino de grao para a tenacidade ao entalhe, 0°C, pode

ser visualizada na figura 115.

350 .
Fator de tenacidade a 0°C

1 12
305 ] U=56J.mm
| R=0,83

300 A7 oAS
275
250 | ASm

225 -

200

Energia Absorvida Charpy 0°C, Ch [J]

175 4 A1

150 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
13,0 135 14,0 14,5 15,0 15,5 16,0

1/d1/2 [mm1/2]

Figura 115 — Tenacidade ao entalhe, a 0°C, em fungdo do tamanho de gréo final. Amostras A1, A5,
A6 e A7

4.13.3. Mecanismos de endurecimento por solugao sélida

A solugado sdlida foi estimada através da andlise do sobrenadante da
dissolugdo acida via ICP OES. Os resultados encontram-se na tabela 34,
mostrando o percentual em massa dos elementos em solug¢ao sélida na ferrita.
Este mecanismo de endurecimento apresenta alta sinergia com o mecanismo de
endurecimento por precipitagdo. A tabela 35 exibe a porcentagem da
composigao quimica nominal dos elementos de liga que estd em solugao solida.

Nas curvas C500 e C2500 aproximadamente 89% do Mn da composigcao
quimica nominal estavam em solugéo sélida na ferrita, estando proximo dos 80%
caracterizados por Kostryzhev [62]. Os resultados da amostra A8 (tabela 35)
podem encontrar explicagado na segregagao de elementos de liga.

A tabela 36 mostra as contribui¢des do endurecimento por solugdo sélida

para a resisténcia (equacgao 10).
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Amostras | %V %Cr %Cu %Mo %Ti %Nb %Mn
Nominal | 0,022 | 0,147 | 8,00E-03 | 0,177 | 1,40E-02 | 6,90E-02 | 1,740
A1 0,013 ] 0,100 | 2,70E-03 | 0,030 | 1,04E-06| 7,20E-05| 1,310
A2 0,014 1 0,120 | 2,90E-03 | 0,034 | 1,06E-06 | 1,47E-04 | 1,620
A3 0,019 ] 0,120 | 2,80E-03 | 0,035 | 1,54E-05| 1,28E-04 | 1,660
A4 0,016 | 0,110 | 2,70E-03 | 0,031 | 3,66E-06 | 7,78E-05 | 1,450
C2500 |[0,018 | 0,115 | 2,75E-03 | 0,033 | 9,53E-06 | 1,03E-04 | 1,555
A5 0,017 ] 0,110 | 2,70E-03 | 0,033 | 3,23E-05| 7,95E-05 | 1,490
A6 0,019 ] 0,120 | 2,70E-03 | 0,035 | 4,39E-06 | 9,22E-05| 1,670
A7 0,017 ] 0,110 | 2,50E-03 | 0,032 | 8,73E-07 | 8,20E-05 | 1,470
C500 0,018 | 0,113 | 2,63E-03 | 0,033 | 1,25E-05| 8,46E-05 | 1,543
A8 0,022 ] 0,140 | 5,30E-03 | 0,070 | 1,29E-03 | 241E-03 | 1,920
A9 0,016 | 0,110 | 2,70E-03 | 0,034 | 9,63E-07 | 1,10E-04 | 1,610
A10 0,015] 0,110 | 2,60E-03 | 0,034 | 9,62E-07 | 9,43E-05| 1,620

Tabela 35 — Porcentagem em solugdo sdlida da composi¢gdo quimica nominal dos elementos de

liga em solugéo solida

Amostras| %V %Cr %Cu %Mo %Ti %Nb %Mn
A1l 58,3 65,0 33,9 17,0 0,00 0,10 75,1
A2 63,9 79,2 35,7 19,0 0,00 0,20 93,0
A3 87,3 80,8 34,8 19,6 0,10 0,20 95,2
Ad 741 71,9 33,2 17,3 0,00 0,10 83,3

C2500 80,7 76,4 34,0 18,5 0,05 0,15 89,3
A5 77,3 741 33,5 18,7 0,20 0,10 85,9
A6 85,8 81,6 34,0 19,6 0,00 0,10 95,9
A7 75,4 73,0 31,6 17,9 0,00 0,10 84,6

C500 79,5 76,2 33,0 18,7 0,07 0,10 88,8
A8 99,1 95,4 65,8 39,7 9,20 3,50 110,5
A9 70,5 77,7 33,7 19,0 0,00 0,20 92,5
A10 69,5 78,1 32,5 19,0 0,00 0,10 92,8
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Tabela 36 — Contribui¢cdo da solucdo solida (Aoss) na resisténcia e propriedades mecanicas

Ao LE LR
Amostras (MPa) (MPa) % (MPa) %
A1 85 604 14,1 679 12,5
A2 95 580 16,4 646 14,7
A3 96 472 20,3 658 14,6
A4 89 477 18,7 673 13,2
C2500 92 475 19,4 666 13,8
A5 91 554 16,4 706 12,9
A6 96 521 18,4 684 14,0
A7 90 540 16,7 693 13,0
C500 92 538 17,1 694 13,3
A8 109 536 20,3 613 17,8
A9 94 558 16,8 619 15,2
A10 94 554 17,0 616 15,3

Através dos graficos da figura 116 é possivel visualizar a influéncia do
vanadio e do molibdénio sobre o limite de escoamento antes e apds curvamento
a quente. As mudancgas na solugao sélida devido a precipitagdo do vanadio e do
molibdénio durante o revenimento podem ser visualizadas mais adequadamente
na figura 117. A figura 118 mostra os efeitos do endurecimento por solugao soélida

sobre a ductilidade.
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Figura 116 — Efeitos (a) do vanadio e (b) do molibdénio sobre o limite de escoamento do ago API
X80 em estudo
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Figura 117 — Solugéo sdlida de vanadio e molibdénio em fungdo da temperatura de revenimento
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Figura 118 — Efeitos do endurecimento por solugéo sélida sobre a ductilidade
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4.13.4. Mecanismos de endurecimento por precipitagao

Nesta secdo os efeitos na formacao da precipitagdo de elementos
microligantes durante o curvamento a quente e no revenimento serao avaliados.
E de conhecimento que, durante o aquecimento de um aco, a fragdo volumétrica
maxima de precipitado que pode entrar em solugdo sélida na austenita é
determinada pelas composi¢des estequiométricas [34, 72]. Durante a etapa de
resfriamento “a quantidade de carbonetos é fundamentalmente determinada pelo
teor de carbono no ag¢o.” Assim, o excesso de Ti, Nb, V, Mo e outros elementos
formadores de carbonetos deixa de contribuir para o endurecimento por
precipitacdo e entra em solucdo sdlida na ferrita, juntamente com os elementos
que ndo formam carbonetos [34, 72]. Contudo, a escassez destes elementos
microligantes, apresentando quantidades inferiores a necessaria para atingir a
relagdo esquiométrica do precipitado mais estavel com relagado ao percentual de

carbono, também influencia no endurecimento por precipitagao.

4.13.4.1. Identificagcdo das fases precipitadas por EDS e DRX dos
residuos sélidos da dissolugao acida

Via EDS (MEV) os elementos de liga identificados nos residuos da
dissolugao acida e pertencentes a precipitacdo sao: Nb, Mo, Ti, V, Al e Cr. Para
as amostras A1, A2, A3, A9 e A10 os resultados de EDS e do mapeamento dos
elementos quimicos por EDS (figuras 119 e 120) dos residuos extraidos da
dissolugao acida exibem a presenca do V e do Cr, contudo com a aplicagao
desta técnica as evidéncias ndo sao claras para estes dois elementos quimicos.
Nos trechos curvados sem revenimento posterior (A3 a A7) o vanadio encontra-
se preferencialmente na solugcédo sdlida e, portanto, deixa de contribuir mais
efetivamente para o endurecimento por precipitacdo, tal como pode ser

observado nos resultados de ICP para a solugéo solida (tabelas 34 e 35).


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

Full scale counts: 5692 Base(1) pt?

8000
6000 S
0
40004y
Ti
004 O N ,
Ho Ty
C TiV G Crfe
0 T T T \
0 2 ! b 0
keV
(a) A1
Full scale counts: 3658 Base(11) pt3
5000
4000 Si
10
3000 v
000 Ti
G b
1000 Mo . (r
C Ty V (ke
0 T T T T
0 2 ! b 10
keV
(c) A5
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Figura 120 — Mapeamento de vanadio via EDS (MEV) nos residuos da dissolugdo acida. (a)
Material como recebido, (b) curvado a quente e (c) curvado a quente e revenido

A tabela 37 e a figura 121 mostram a precipitacdo do molibdénio nas
curvas C2500 e C500 e o retardamento da precipitacdo do vanadio que entrou
em solucdo solida na austenita devido aos ciclos térmicos de curvamento a

quente.

Tabela 37 — Efeitos das operagdes de curvamento a quente sobre o percentual em massa de Nb,
Ti, Mo e V dos residuos sélidos da dissolugao acida

Amostras |Nb [%]| Ti [%] |Mo [%]| V [%]
A1 881 | 1,94 | 339 | 0,36
A3 9,16 | 2,24 | 4,38 | 0,20
A4 6,53 | 142 | 2,34 | 0,16

C2500 | 7,85 | 1,83 | 3,36 | 0,18
A5 7,71 | 2,03 | 2,23 | 0,07
AB 8,50 | 1,87 | 2,52 | 0,12
A7 795 | 214 | 295 | 0,11
C500 8,05 | 2,01 | 2,557 | 0,10
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Figura 121 - Efeito das opera¢des de curvamento a quente sobre a composigdo quimica dos
residuos solidos da dissolugédo acida (a) Mo[%]/i[%] e (b) V[%]/i[%]. CQ nominal = composigéo

quimica nominal
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Cabe ressaltar que aproximadamente 58% do vanadio ja se encontrava
em solugdo solida na ferrita (tabela 35) do material como recebido (A1). Assim o
vanadio em solucdo solida na ferrita das curvas C2500 e C500 ficou
disponibilizado para precipitar durante o revenimento posterior das curvas.
Comparando a quantidade de V e Mo precipitadas nas condigdes curvadas
C2500 e C500 é possivel observar que o maior aporte de calor da curva C500
proporcionou menores quantidades precipitadas de V e Mo do que na curva
C2500. Assim, aparentemente, a maior solubilizagdo de V e Mo na austenita
(C500) nao se converteu em uma precipitacdo mais intensa destes elementos de
liga ao final do curvamento a quente. Isto promoveu diferentes contribui¢cdes
para o endurecimento por precipitagdo nas condigcdes curvadas e diferentes
efeitos apds revenimento. Apds revenimentos a 600 e 650°C da condicado
curvada C2500 (extradorso) mais molibdénio e vanadio precipitou (tabela 38 e
figura 122). Na tabela 38 também observa-se a presenca de possiveis

heterogeneidades nas composi¢des quimicas das amostras A2 e A8.

Tabela 38 — Efeitos do revenimento industrial a 600°C (1h) sobre o percentual em massa de Nb, Ti,
Mo e V dos residuos sélidos da dissolugao acida

Amostras |Nb [%] | Ti [%] |Mo [%]| V [%]
A1 8,81 | 1,94 | 3,39 0,36
A2 3,91 | 1,18 | 1,59 0,44
A3 9,16 | 2,24 | 4,38 0,20
A8 14,9 | 1,06 | 0,32 0,13
A9 9,30 | 1,87 | 3,85 0,59
A10 711 | 1,79 | 4,05 0,48



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

25,0

219

NN Mo/Ti
2254 R Mo/Nb
M -
20,0 oV
17,5
15,0 |
§ 12,54 ?
S 650°C
2 1007 600°C
75
5,0
25
oo LN N NN
CQ nominal A3 A9 A10
(@)
2,0 - .
| NN VITi
1,8 4 V/Nb
16 ([IIT] VMo
14 i
1,2 —
g 1,0;
=
< 0,8 4
061
1 600°C 650°C
04
0,0 ‘ . W\—W‘WJTW i ‘ i ‘ .
A3 A9

CQ nominal

(b)

A10

Figura 122 - Efeito do revenimento da curva sobre a composigdo quimica dos residuos solidos da
dissolucédo acida (a) Mo[%]/i[%] e (b) V[%]/i[%]. CQ nominal = composi¢ao quimica nominal

Na tabela 39 uma razao de referéncia, Mo/V, foi adotada para estabelecer

um ponto a partir do qual o aumento dos percentuais de vanadio favorece a

precipitacao de VCo7s.
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Tabela 39 — Proporgédo Mo/V pré revenimento em comparagdo com a composi¢ao quimica nominal
do ago em estudo e de um ago microligado ao vanadio

Amostras %V %Mo Mo/V
Padrao* 0,5 2 4
Nominal 0,022 0,177 8,05

A1 0,013 0,03 2,31
A3 0,019 0,035 1,84
A4 0,016 0,031 1,94
A5 0,017 0,033 1,94
A6 0,019 0,035 1,84
A7 0,017 0,032 1,88

*Material padrdo: Adigbes de 0,5%V em um aco contendo 2%Mo. Para adigbes maiores do que
0,5%V inicia a formagao do VCo s [57]

Observa-se que independente da composi¢cao quimica nominal, quando a
solucdo sodlida favorece, razées Mo/V < 4, o vanadio precipita caso existam
condigcbes energéticas favoraveis, como por exemplo, através de revenimento a
temperatura e tempo adequados. Foi observado que, para o material em estudo,
as solugdes solidas na ferrita apds o curvamento a quente apresentavam razoes
Mo/V < 4, o que aparentemente favoreceu a precipitacao do vanadio durante o
revenimento a 600°C, tal como ficou evidenciado pela regressédo dos percentuais

de vanadio nas solugdes solidas das amostras A9 e A10.

A identificacao das fases precipitadas contidas nos residuos soélidos das
dissolugdes acidas estdo nas tabelas 40 e 41 e na figura 123. Na tabela 40,
quando comparamos o material como recebido (A1) com as condigbes curvadas
(A3 até A7) ocorre a reducao da quantidade de MoC. Este precipitado apresenta
um importante efeito endurecedor devido ao seu tamanho reduzido (abaixo de
12 nm para todas as amostras). O aumento da precipitacdo de NbC, mais

grosseiro do que o MoC (acima de 12 nm), também pode ser observado.
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Tabela 40 — Resultados do refinamento Rietveld para os difratogramas obtidos dos residuos da
dissolugao acida

NbC MoC
Amostras| Wi, | LVOL-B| Wit% | LVOL-B|
Rietveld| (nm) | (@om®)| @@ | Rietveld  (nm) | (gfom?) @A)
A1 | 599 | 189 | 7.04 | 4444 | 401 | 117 | 910 | 4,286
A2 | 563 @ 149 | 794 | 4444 437 | 101 | 9,09 & 4289
A3 68 | 154 | 7.93 | 4446 | 320 | 979 | 9,08 | 4,290
A4 | 698 | 163 | 7,93 | 4446 | 302 @ 968 | 9,07 | 4291
A5 | 718 | 189 | 7.93 | 4446 | 282 | 108 | 9,09 | 4,288
A6 | 723 | 164 | 7093 | 4446 | 277 | 104 | 910 | 4287
A7 | 715 | 173 | 703 | 4446 | 285 | 102 | 9,09 & 4289
A8 | 772 | 159 | 703 | 4445 | 228 | 682 | 894 4313
A9 | 707 | 135 | 704 | 4445 | 293 | 947 | 9,09 4289
A0 | 69,0 | 134 | 7,94 | 4444 | 310 | 835 | 9,05 | 4295

W1t% = Percentual em massa da espécie precipitada no residuo da dissolugédo acida, LVOL-IB =
Tamanho do cristalito, o = densidade dos precipitados e a = parametro de rede, erro: a £ 0,001
Dados ajustados com duas fases cubicas de face centrada, grupo espacial Fm-3m, coordenada
atdbmica na unidade assimétrica: do metal é (0,0,0) e do carbono ¢é (0,5, 0,5, 0,5). Qualidade global
dos ajustes: Rexp = 3,98, Rwp = 5,78, Rp = 4,17, GOF = 1,45

o (a) TMC: i
NbC =19 nm
TiVC2 = 36,5 nm

! (b) TMC:
| NbC =18 nm
i TivVC, = 37,5 nm

|
| 1 ]
it
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e LY TR AT Y A
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Figura 123 — Difratogramas calculados para os carbonetos NbC e TiVC, (a) A1 (b) A3 (c) A5. TMC
= tamanho médio dos cristalitos

Tabela 41 — Analise quantitativa e tamanho de cristalitos dos carbonetos tipo NbC e TiVC:

Amostras NbC e
Wt% |TMC (nm)| Wt% | TMC (nm)
A1 42,3 19 57,7 36,5
A2 40,0 16 60,0 34,5
A3 51,6 18 48,4 37,5
A4 53,8 19 46,2 43,0
A5 56,1 23 43,9 45,0
A6 56,1 19 43,9 29,0
A7 56,0 18 44,0 37,0

A figura 123 e a tabela 41 indicam uma maior quantidade de NbC nos
trechos curvados do que no trecho reto como recebido, o que corrobora com os
resultados observados na tabela 40, inclusive no que diz respeito ao tamanho
dos cristalitos que sdo bem similares. Na tabela 41 a fase precipitada, TiVC,,
apresenta tamanho médio de cristalito maior do que 28 nm, contudo
possivelmente os precipitados mais refinados sao solubilizados durante as
operagdes de curvamento a quente, o que poderia explicar a redugcdo da
quantidade de TiVC; nos trechos da curva em comparagdo com o material como
recebido.

As quantidades de microligantes abaixo da relagdo estequiométrica do
carboneto mais estavel possivelmente favorece a formagdo de precipitados

complexos. Este precipitados complexos contém mais de um elemento de
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microligante em sua composicado quimica. Isto pode ser observado no exemplo
do EDS da figura 124c, para TisNbC, caracterizado no residuo da dissolugao
acida da amostra A5. Por se tratar de um precipitado grosseiro é provavel que
sua formagao preceda a operacgao de curvamento a quente, tendo sido formado
durante a laminagcdo da chapa. Para a composicdo quimica deste ago foi
observado que o percentual de carbono nao é o fator limitante para formagao
dos carbonetos, estando a concentracdo de microligantes e elementos
formadores de carbonetos, no _momento de sua precipitacdo, abaixo da
concentragdo estequiométrica ideal para a maxima formacdo dos respectivos
precipitados mais estaveis.

Devido as entalpias de formacao superiores do TiC e do NbC em
comparagdo com VC,, Mo,C, precipitados de cromo e MoC [34],
aproximadamente 100% do Ti e do Nb que se encontra em solugéo sdlida na
austenita devido ao curvamento a quente precipita na propria austenita durante o
resfriamento (tabela 35). Segundo Lee et al. [33] o Mo precipita introduzindo
cinco tipos de carbonetos (MoC, Mo.C, Mx3Cs, MosC e Fe:MoC) fazendo
decrescer a difusividade dos elementos de liga formadores de carbonetos (Nb, V,
C e outros) retardando assim a precipitacdo MC, entre 700 a 600°C. Segundo
Pickering [57] o V se dissolve no Mo;C estabilizando-o ao aumentar o pardmetro
de rede do Mo.C, o que inibiria a precipitacdo do V na forma de V.Cs.
Adicionalmente os efeitos de taxas elevadas de resfriamento podem restringir a
precipitacdo. Assim, 8 medida que a temperatura de formagédo do precipitado
diminuiu se aproximando de Ar; os efeitos do Mo no retardamento da
precipitacdo dos outros elementos de liga proporcionam a permanéncia de boa
parte do V e do Cr da composigdo quimica nominal em solugao sélida (tabela
35), inibindo uma precipitagao mais refinada e endurecedora de vanadio durante
a transformacéo de fase da austenita para ferrita e na propria ferrita. Por isto, a
precipitacdo mais refinada associada as condi¢cdes curvadas é devido aos

precipitados de Mo, tal como identificado na tabela 40.
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Figura 124 — Precipitados com estrutura complexa, ricos Ti e Nb, ndo dissolvidos pelos ciclos
térmicos de curvamento a quente (a, b) matriz metalica da curva a quente e (c, d) residuo da
dissolugdo acida da curva a quente

4.13.4.2. Distribuicdo de tamanho das fases precipitadas via
microscopia eletronica de transmissao

As distribui¢des de tamanhos dos nano precipitados de Mo, Nb e V foram
obtidas com o auxilio do programa Axio Vision a partir das imagens de campo
claro e campo escuro. As figuras 125 e 126 mostram a precipitagdo e a
distribuicdo de tamanhos dos precipitados da amostra na condicdo de como

recebida.
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Figura 125 — Precipitagdo fina na austenita, material como recebido A1 [67]: (a) campo claro, (b)
campo escuro, (c) padrédo de difragdo indicando a posi¢do da abertura objetiva, correspondendo a
reflexdo do carbonitreto g'4[200] e (d) diagramas mostrando a relagdo de Baker-Nutting
(B11)a//(263)cn, (311) a//(201)en. Os  circulos brancos pequenos sé&o as reflexdes dos
carbonitretos e os circulos pretos correspondem aos spots da fase ferrita para aquela orientagao
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Figura 126 — Distribuicdo de tamanhos dos carbonitretos do material como recebido A1 [67]

As figuras de 127 a 129 exibem os precipitados e as distribuigdes de
tamanhos para as condi¢des curvadas C2500 e C500 e na figura 130 visualiza-
se a distribuicdo de precipitados encontrados na amostra aplicada como

referéncia para a condicao revenida a 600°C (A2).
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Figura 127 — Precipitacdo fina na austenita, material curvado: (a), (b) e (c) C2500 (A3), (d), (e) e (f)
C500 (A5). Imagens de campo claro e campo escura para obtengdo da distribuicdo de tamanhos
dos precipitados nas amostras A3 e A5
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Figura 128 — Amostra A3. Distribuicdo de tamanhos dos carbonitretos da condi¢cdo curvada a
quente C2500 (a) distribuigao geral, (b) faixa de interesse
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Figura 129 — Amostra A5. Distribuicdo de tamanhos dos carbonitretos da condi¢cdo curvada a
quente C500 (a) distribuigéo geral, (b) faixa de interesse
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Figura 130 — Amostra A2. Distribuicdo de tamanhos dos carbonitretos da condigéo revenida (a)

distribuicdo geral, (b) faixa de interesse
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4.13.4.3. Calculo das contribuicoes para o endurecimento devido a
precipitagao de carbonetos contendo Mo, Nb e V

Para o calculo do endurecimento devido a precipitacdo de NbC foi
admitida uma perda de 50% da adicdo de Nb em forma de carbonitretos
eutéticos grosseiros [158]. Os tamanhos dos cristalitos (tabela 40) foram
aplicados para obter as contribuicées devido as precipitacdes de NbC e MoC, e
as distribuicbes de tamanho via MET foram aplicadas para determinar as
contribuicdes devido a formagao de VCys. As tabelas 34 e 35 de solucao sdlida
sdo as principais evidéncias da precipitacdo do vanadio, pois adotando o
balanco de massa e de conhecimento da composi¢do quimica nominal do aco,
observa-se que todo o vanadio que ndo esta na solucao sdlida estara na forma
precipitada. As curvas C2500 e C500 apresentam contribuicbes por precipitacdo
para o limite de escoamento de 189 MPa e 176 MPa, respectivamente, sendo
estas contribuicdes abaixo daquela (203 MPa) do material na condicdo como
recebido (tabela 42). Comparando as condi¢gbes curvadas entre si, observa-se

que a C2500 é 7% mais endurecida por precipitacdo do que a C500.

Tabela 42 — Efeitos do curvamento a quente sobre o endurecimento por precipitacdo

MoC NbC VCO,75 Total

Amostras FVmoc | dmoc | AOmoc | FVnoc | dioe | AONbe | FVvco7s | dvcozs | AOvco,zs | ACppt
(%) | (nm)| (MPa)| (%) |[(nm)| (MPa) (%) | (nm) | (MPa) | (MPa)

A1 0,165/ 11,7 103 10,0386/18,9| 38 | 0,015 | 4,00* 62 203

A3 0,160/9,79| 114 /10,0386 15,4 44 |0,0046| 7,25 25 183

A4 0,165/9,68| 116 0,0386 16,3| 43 |0,0093| 7,25 36 195

C2500 |0,163 9,74| 115 |0,0386| 159 44 0,0070| 7,25 31 189

A5 0,1762/10,8| 107 |0,0386|18,9| 39 |0,0082| 10,15 | 27 173

A6 0,160/ 10,4 109 10,0386 16,4 43 |0,0051 10,15 21 173

A7 0,164/10,2| 112 |0,0386|17,3| 41 |0,0089| 10,15 28 181

C500 |0,162/10,5| 109 |0,0386/17,5 41 |0,0074 10,15 | 25 176

*fonte [67]
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Quanto aos efeitos do revenimento a 600 e 650°C sobre o endurecimento
por precipitagdo das curvas foram obtidos ganhos acima de 20% (tabela 43). De
um modo geral as maiores contribuicbes observadas sao devido a precipitacao
do molibdénio, contudo a precipitacdo do vanadio ganha maior peso apds o
revenimento da curva a 600 e 650°C. Quanto ao trecho reto revenido (A2) foi
alcangado um endurecimento por precipitacdo de 8,4%, contudo insuficiente
para evitar a queda registrada no limite de escoamento (tabela 19) devido as
alteragdes nos outros mecanismos de endurecimento.

Os resultados para o endurecimento devido ao VCy75 estdo em acordo
com a resisténcia que é possivel obter através dos calculo simplificado da

contribuicdo exposto na tabela 5 [66].

Tabela 43 — Efeitos do curvamento a quente e revenimento posterior sobre o endurecimento por
precipitacdo

MoC NbC VC0475 Total

Amostras | Fvumoec | dmoc | AOmoc | FVnbe | dnoe | AONse | FVvecozs | Avcors | AOvco7s | AOppt
(%) |(nm)|(MPa)| (%) | (nm)| (MPa)| (%) | (nm) | (MPa) | (MPa)

A1 0,165 11,7 | 103 |0,0386|18,9| 38 | 0,015 | 4,00 62 203

A2 0,16110,1| 112 |0,0385|14,9 45 | 0,013 | 3,25 63 220

A3 0,160|9,79| 114 |0,0386|15,4 44 |0,0046 | 7,25 25 183

A8 0,120/ 6,82| 124 |0,0373|159| 43 |0,0003| 3,25 10 177

A9 0,161/9,47| 117 |0,0385|13,5| 49 |0,0106 | 3,25 57 223

A10 |0,161 8,35 127 |0,0386 13,4 49 | 0,011 | 3,25 58 234

Na tentativa de diferenciar os mecanismos de endurecimento em fungao
das condi¢des de processamento aplicadas uma questao que fica em aberto é o
quanto diferentes sao os fatores de endurecimento devido a precipitagdo de
NbC, MoC e VC, tendo em vista que o modelo de Ashby — Orowan nao
considera a influencia dos diferentes tipos de interfaces existentes entre os pre-
cipitados e a matriz e seus efeitos sobre o endurecimento. Contudo, no geral o
somatorio das contribuicbes para a resisténcia devido a precipitacdo de NbC,
MoC e VC, gerou valores acima da faixa entre 40 a 150 MPa caracterizada para
endurecimento por precipitacao [57,62, 67], o que pode indicar que os valores

obtidos estao superestimados.
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4.13.5. Caracterizagao da densidade de discordancias

A densidade de discordancias da chapa, que originou o tubo deste
estudo, pode ser estimada através da temperatura e quantidade de deformacéao
aplicada abaixo de Ar; [132], sendo obtida p = 4,43E+14 m? (169 MPa). Para os
trechos curvados, submetidos a resfriamento continuo a partir do campo
austenitico, as estimativas iniciais para a densidade de discordancias foram
obtidas em fungdo da dependéncia existente com as temperaturas de
transformacao de fases [28] e encontram-se na tabela 44.

O material na condicdo de como recebido teve sua densidade de
discordancias avaliada através de microscopia eletrbnica de transmisséo [67].
Para esta amostra (A1) a secado transversal pertencente a regiao central da
espessura de parede do tubo, mostrou uma densidade de discordancias de p =
1,8E+14 m? (108 MPa), em acordo com a figura 131. Entretanto, Ol'shanets’kyi
[96] cita que uma inclinagdo de 90° para o eixo de laminagao corresponde a
distribuicdo associada a baixos valores de densidade de discordancias e
também é de conhecimento que o critério da invisibilidade pode subestimar a
densidade de discordancias, quando g.b = 0 [88, 89]. Contudo, este valor de
densidade de discordancias obtido para amostra A1 via microscopia eletrénica
de transmisséo foi aplicado para calcular o valor do parametro M = 13,7 usado
nos calculos para obtencdo da densidade de discordancias das condigdes
curvadas e revenidas via DRX (tabela 45). Na pratica o pardmetro M, associado
ao raio de corte externo efetivo das discordancias, ndo €& necessariamente
constante [104] e o valor calculado permite obter densidades de discordancias
na mesma ordem de grandeza das estimativas em funcao de Ars.

Os trechos curvados foram caracterizados microestruturalmente pelo
avanc¢o da acicularidade das fases formadas. Supondo semelhangas entre o
crescimento das ripas de ferrita bainitica e da bainita superior, a limitacao do
crescimento ocorre devido ao encruamento que ocorre na interface entre as
ripas individuais que compdem o feixe bainitico e a austenita [28]. Este
encruamento é gerado em decorréncia da deformacao induzida pela mudancga
de forma que acompanha a transformacgao. Assim, a nucleagdo em subunidades
de ripas bainiticas a partir dos contornos de grados austeniticos é seguida de
crescimento, até um determinado limite, por acomodacéo plastica da matriz

vizinha [28]. Portanto, é de se esperar que a densidade de discordancias nas
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curvas seja influenciada pela fragdo volumétrica de ferrita bainitica ao longo da

espessura de parede.

Figura 131 — Material como recebido, densidade de discordancias

Tabela 44 — Estimativas para as densidades de discordancias em fungdo da temperatura de
transformacgao da austenita para ferrita e respectivas contribuicoes

Amostras | HV0,5kg OCJ s 'f‘g’ rg'z %/IOFC;ZC
A3 208 8,4 660 412E+14 163

Ad 208 8,4 660 4. 12E+14 163
C2500 208 8,4 660 412E+14 163
A5 211 9,7 653 |[4,35E+14 168

A6 206 7,6 665 3,94E+14 159

A7 217 13 638 491E+14 178
C500 211 9,9 652 4,38E+14 168

Tabela 45 — Densidades de discordancias e respectivas contribuigbes

LE m-2 Odisc [MPa m Ogisc [MPa
Amostras |\ ipay es‘:ir[nati]va e;tirLatival pD[RX] dD[RX How
Al 604 | 443E+14 | 169 181E+14 | 108 18
A3 472 | 412E+14 | 163 - -
Ad 477 | 412E+14 | 163 | 427E+14 | 166 35
C2500 | 475 | 412E+14 | 163 | 4.27E+14 | 166 35
A5 554 | 435E+14 | 168 | 508E+14 | 181 33
A6 521 | 3,94E+14 | 159 | 4,34E+14 | 167 32
A7 540 | 491E+14 | 178 | 4.06E+14 | 162 30
C500 538 | 4,38E+14 | 168 4.49E14 170 32
A8 536 3 ; 188E+14 | 110 21
A9 558 i i 2.82E+14 | 135 24
A10 554 3 . 155E+14 | 100 18
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Para o ago na condigdo de como laminado, Kostryzhev [62] obteve
densidade de discordancias na ordem de 4,00E+14 m™, observando a redugio
da densidade de discordancias para 1,5E+14 m? na condigdo recozida a 500°C
(30 min). Este comportamento de redugdo da densidade de discordancias é
similar ao caracterizado na tabela 45 devido aos efeitos do revenimento.

Parte da densidade de discordancias do material como recebido foi
introduzida pelo processo UOE, sendo calculado em funcdo dos limites de
escoamento da chapa (563 MPa) e do tubo (604 MPa) um endurecimento de 41
MPa devido ao encruamento gerado para transformar a chapa em tubo. Assim,
para a amostra A1, 67 MPa s&o devido as discordancias introduzidas pela
laminacao na regiao bifasica e 41 MPa devido ao processo UOE.

Os graficos de Williamson—Hall e suas versdes modificadas podem ser
visualizados nas figuras 132 a 135, onde a inclinagao representa o quadrado da
deformacao média, <¢?>, associada a densidade de discordancias das amostras.
Nas figuras 136 e 137 as deformagdes médias ao quadrado e o carater das
discordancias serao avaliados em fungado das condi¢gdes de processamento do

ago em estudo.
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Figura 132 — Grafico de Williamson—Hall (W-H). Efeitos do curvamento a quente
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Figura 133 — Grafico de Williamson—Hall modificado (W-Hm). Efeitos do curvamento a quente
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Figura 134 — Grafico de Williamson-Hall (W-H). Efeitos do revenimento da curva C2500
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Figura 135 — Grafico de Williamson—Hall modificado (W-Hm). Efeitos do revenimento da curva

C2500

Recozimento 700°C (15 min)
Recozimento 623°C (15 min)
Recozimento 462°C (15 min)

Curva

Revenida

0,20
0,18
0,16
0,14 |
0,12 /
A 0,10
o
el
0.08 4 Material como
recebido
0,06
0,04 API| X80
J Recozido
0,02
0,00 —
A1 A4

AB A7
Processamento

T
A8

T
A9

T
A10

Figura 136 — Quadrado da deformacédo média em funcéo das condigbes de processamento do aco

API| X80 em estudo
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Figura 137 — Carater das discordancias em fungéo das condi¢cdes de processamento do ago API
X80 em estudo, aplicando Ai = 2,46 e c12/c44 = 2,51 para obter os valores de referéncia para q
quanto ao carater das discordancias tipo hélice pura e cunha pura

A densidade de discordancias do material na condigcdo de como recebido
obtida experimentalmente via MET foi aplicada para calcular o valor da constante
M (equacédo 42). Contudo, as estimativas em fungcdo das temperaturas de
acabamento e deformacdo abaixo de Ar; mostram que o endurecimento por
discordancias da amostra A1 pode ser superior ao adotado.

As maiores inclinacdes dos graficos de W-H e W-Hm s&o em decorréncia
dos maiores valores de microdeformacdes da rede cristalina, conduzindo a
densidades de discordancias mais elevadas e por consequéncia contribuicdes
maiores do endurecimento por discordancias para o limite de escoamento. Nos
graficos W-Hm foi observado que ambas as condi¢cbes curvadas, C500 e C2500,
apresentam maior deformagéo (figura 136) e portanto, maior endurecimento por
discordancias do que o trecho reto (A1).

A contribuigao devido as discordancias para o limite de escoamento volta
a regredir com a aplicacdo do revenimento. Isto possivelmente se deve aos
processos de formacao de novos graos isentos de deformacio e aniquilacdo das
discordancias [57]. Contudo, é possivel observar que para o revenimento da
curva a 600°C a reducado da densidade de discordancias foi mais ténue. Isto
pode encontrar explicagcdo no fato de que os precipitados formados geram
campos de deformacao elastica, na matriz ferritica no caso da interface ser

coerente, e introduzem discordancias, no caso da interface com a matriz ser
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semicoerente. Os precipitados atuam como fontes de discordancias. Esta
questdo também pode estar associada ao fato de que os fendbmenos que
ocorrem durante o revenimento a 600°C competem pela energia disponibilizada
no sistema: recuperagdo da subestrutura de discordancias, precipitacdo de
elementos de liga, recristalizagdo, crescimento de grdo, decomposi¢cao da
austenita retida entre outros.

Quanto a identificacao do carater das discordancias (hélice, cunha ou
misto) de maior incidéncia no material em fungdo do processamento, esta foi
inconclusiva, pois:

e Quanto maior a deformagao o carater dominante das discordancias é do
tipo em cunha e os valores de g diminuem. No estado recozido, baixa
deformagado, o carater dominante das discordancias € em hélice e os
valores de q sao altos. Os resultados experimentais ndo mostram uma
dependéncia clara entre os valores de q e <€?>,

e Afaixa de valores de q para as discordancias em cunha pura e em hélice
pura foi obtida a partir de constantes elasticas estimadas, sendo que o
fator de anisotropia elastica (A) foi fixado em 2,46 para manter a
anisotropia citada para o ferro alfa [125]. A faixa obtida ndo abrange
muitos dos valores obtidos experimentalmente para q (figura 137),
tornando a caracterizagdo do carater das discordancia inconclusiva para

0 aco em estudo e as condigcbes de processamento avaliadas.
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4.13.6. Contribuicbes dos mecanismos de endurecimento para o
limite de escoamento

As contribuicdes dos mecanismos de endurecimento para o limite de
escoamento das amostras de aco APl X80 submetidos a diferentes condigdes de
processamento encontram-se sumarizadas na tabela 46. Observa-se que as
contribuicbes devido ao endurecimento por transformacdo de fases de baixas
temperaturas (Aore:ra) encontram-se associadas aos endurecimentos por
discordancias (A0gsc), solucado sélida (Adss), precipitagdo (Aoy) € tamanho de
grao (Aog) determinados para as condigdes estudadas. A contribuicdo para o
limite de escoamento devido a presenca do constituinte AM e outras fases duras
dispersas na matriz ferritica depende apenas do livre caminho médio ferritico
(Laa) para as discordancias se movimentarem [79 a 82]. Assim, sendo a
consideracdo do livre caminho médio ferritico quando associado ao
endurecimento provocado pelo tamanho de grao torna-se redundante. Para
resolver outras questbes associadas a sinergia entre os mecanismos de
endurecimento, como por exemplo as interacdes entre precipitacdo e densidade
de discordancias, foi aplicado o método de superposicao de Pitagoras (equacao
62) [64, 97, 132].

Tabela 46 — Mecanismos de endurecimento de ago APl X80 submetido a curvamento a quente e
revenimento posterior

Amostras Ao A ACppt AOisc Ay *** LE (MPa)
(MPa) | (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) calculado
A1 54 85 203 108 404 604
A2 54 95 220 89** 359 580
A3 54 96 183 163 209 472
A4 54 89 195 166 215 477
C2500 54 92 189 166 212 475
A5 54 91 173 181 323 554
A6 54 96 173 167 283 521
A7 54 90 181 162 312 540
C500 54 92 176 170 306 538
A8 54 109 177 110 309 536
A9 54 94 223 135 316 558
A10 54 94 234 100 316 554

* 0; € a forca de Pierls — Nabarro
** Valor estimado aplicando o mesmo percentual de redugdo do endurecimento por discordancias
da curva (A3) ap6s revenido a 600°C (A9)

o[Mpal= 0o, + 8o+ Blao,, )+ (80,0 + (8o, k)]

*kk

equacéo 62


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921908/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0921908/CA

240

Os valores de coeficiente de endurecimento (K,) devido ao tamanho de
grdao (d) foram ajustados individualmente para os limites de escoamento
calculados resultarem nos valores de limite de escoamento obtidos
experimentalmente (ensaiado). Observa-se que o0s coeficientes de
endurecimento ajustados carregam todas as imprecisbes das medidas

associadas a obtencdo dos mecanismos de endurecimento.

Tabela 47 — Mecanismos de endurecimento das curvas aplicando as contribuigdes para o
endurecimento devido as ferritas bainitica (FB) e acicular (FA), ao livre caminho médio ferritico
(Laa) e fragao volumétrica de ferritas poligonal e quasi poligonal (%)

Amostras| Ac | Ao Ao AOpyt | ACgisc | AOLao | *O (I\/II_ Ea) Erro
(MPa) | (MPa) (IC/TI;’F;) (MPa) | (MPa) | (MPa)| (MPa) | .~ .-y | %

A3 54 96 171 183 163 180 | 476 472 0,86

A4 54 89 145 195 166 158 472 477 1,08
C2500 54 92 158 189 166 169 474 475 0,05
A5 54 91 312 173 181 187 522 554 5,72
A6 54 96 250 173 167 177 492 521 5,63

A7 54 90 211 181 162 180 468 540 13,4
C500 54 92 258 176 170 181 494 538 8,17

0[MPa]= 00, + 00 4400t 0o, + 5 a0, )+ (b0, ) H % N
* CMCLIo UL e equacéo 63

Tabela 48 — Mecanismos de endurecimento das curvas em funcdo das fragdes volumétricas de
ferritas bainitica (FB) e acicular (FA) e devido as ferritas poligonal e quasi poligonal (%)

LE

Amostras | Ag; ACss | AGrs+ra | AOppt | AOgisc | A0y *o (MPa) Erro
(MPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa)|(MPa)| (MPa) | (MPa) ensaiado %

A3 54 96 171 183 | 163 | 209 | 485 472 2,8
A4 54 89 145 195 | 166 | 215 | 492 477 3,2
C2500 54 92 158 189 | 166 | 212 | 489 475 3,0
A5 54 91 312 173 | 181 323 542 554 21

A6 54 96 250 173 | 167 | 283 514 521 1,4

A7 54 90 21 181 162 | 312 503 540 6,9
C500 54 92 258 176 | 170 | 306 520 538 3,4

L ODMPal= 80 400 400 gt B0 o (bo g P (0o P o

equacéo 64
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Para a curva C2500 a aplicacdo do efeito da fracdo volumétrica das
ferritas bainiticas e acicular e a substituicao do efeito do tamanho de grao pelo
efeito do livre caminho médio ferritico (equagao 63) proporcionou um bom ajuste
em relagdo ao limite de escoamento obtido experimentalmente (tabela 47) das
amostras A3 e A4. Conforme pode ser visualizado na tabela 48, o limite de
escoamento da curva C500 apresenta um bom ajuste quando as contribuicbes
para o endurecimento da fragdo volumétrica das ferritas bainitica e acicular e do
tamanho de gréo sao utilizadas na equagéo 64.

Utilizando os tamanhos de grdo medidos experimentalmente, tabela 33,
a substituicdo do efeito do tamanho de grdo no endurecimento pelo efeito do
livre caminho médio ferritico confirmou que os fatores de endurecimento K, sdo
realmente mais reduzidos para a condi¢cao curvada para C2500, sendo obtidos
os valores de 10,95 a 9,88 MPa/mm"? em comparagdo com os valores

inicialmente ajustados de 12,7 e 13,4 MPa/mm'?,

4.13.7. Correlagdoes entre mecanismos de endurecimento,
propriedades mecanicas, microestrutura e parametros de
processamento

A sinergia entre as diferentes formas de processamento, microestrutura e
seus mecanismos de endurecimento com as propriedades mecanicas pode ser
visualizada nas figuras de 138 a 154. Com a velocidade de resfriamento restrita
na faixa entre 7 a 13°C/s o principal parametro de curvamento a quente a ser
considerado quanto as alteragdes microestruturais é a temperatura de
curvamento. A influéncia da temperatura de curvamento sobre o tamanho de
gréo austenitico e tamanho de grao final (figura 138) mostra que, para as taxas
de resfriamento na faixa entre 7 a 13 °C/s, o tamanho de grao oscilou pouco.
Contudo, o fator de endurecimento, K,, foi fortemente influenciado pela fragao
volumétrica de precipitados do material (figura 139). A figura 140 mostra que nas
curvas a quente o aumento do fator de endurecimento K, pode estar associado a
elevacdo da fracdo volumétrica das fases de baixa temperatura de
transformacdo, porém devido aos diferentes estagios de precipitacao das
amostras avaliadas, o endurecimento devido as densidades de discordancias
experimentalmente obtidas nao foi caracterizado como sendo a influéncia
principal sobre os valores de K, (figura 141). De fato o comportamento do maior

endurecimento dos graos ferriticos em fungdo das diferencas de temperaturas
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de austenitizagao entre as superficies externa e interna da espessura de parede
(figura 142) esta sendo proporcionado pelos efeitos dominantes da precipitacédo
sobre a microdureza média de 100 graos ferriticos (figuras 143 e 144)
confirmando que, na faixa caracterizada de densidades de discordancias (figura
145), o diferencial para os niveis de endurecimento exibidos € o endurecimento
por precipitacdo. Neste sentido destaca-se a precipitacdo do VCo7s que
apresentou um efeito bastante acentuado sobre o endurecimento dos graos
ferriticos (figura 144). Na figura 146 & possivel observar que a capacidade de
distribuir deformagado de maneira uniforme ¢é significativamente reduzida devido a

precipitacao do vanadio, endossando o endurecimento promovido pelo VCo .

112
]

)1/2 [mm

final

1/(d_

Figura 138 — Efeitos da temperatura de curvamento (Ty) sobre o tamanho de grdo da austenita
prévia (dy) e o refinamento microestrutural final (dfinal)
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Figura 139 — Efeitos da fracdo volumétrica de VCoy7s no fator de endurecimento aplicado para
calcular as contribuigdes devido ao tamanho de gréo
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Figura 140 — Efeitos da fragdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular no fator de endurecimento
aplicado para calcular as contribui¢des devido ao tamanho de gréo
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Figura 141 — Efeitos da densidade inicial de discordancias no fator de endurecimento aplicado para
calcular as contribuicdes devido ao tamanho de gréo
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Figura 142 — Influéncia das diferengas de temperaturas de curvamento entre as superficies externa
e interna da espessura de parede (ATy) no endurecimento médio de 100 gréos ferriticos avaliados
a 10 mm da espessura externa (resfriada em agua)

Na figura 142 as microdurezas estdo associadas ao encharque de calor

ao longo da espessura, assim quanto menor a diferenca de temperaturas entre

as superficies externa e interna, maior o encharque de calor na espessura e

maior o amaciamento dos graos de ferrita.
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Figura 143 — Influéncia do endurecimento por precipitagdo na microdureza média de 100 grdos
ferriticos avaliados a 10 mm da espessura externa de parede (resfriada em agua)
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Figura 144 — Influéncia do endurecimento por precipitagdo de VCy 75 na microdureza média de 100
graos ferriticos avaliados a 10 mm da espessura externa de parede (resfriada em agua)
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Figura 145 — Influéncia do endurecimento por discordancias na microdureza média de 100 graos
ferriticos avaliados a 10 mm da espessura externa de parede (resfriada em agua)

As figuras 139, 141, 144 e 145 mostram que os diferentes niveis de

precipitacdo governaram o estado de endurecimento dos graos ferriticos. Na

amostragem os maiores endurecimentos por precipitagdo correspondiam as

amostras com densidade de discordancias mais reduzidas, o que explica o

comportamento atipico observado para as figuras 141 e 145.
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Figura 146 — Influéncia do endurecimento por precipitacdo de VCo 75 no exponente de encruamento
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Contudo, devido a supressao da precipitacao do V, pela precipitacdo do
Mo e outros fatores, os carbonetos de MoC foram caracterizados como os
principais responsaveis pelo endurecimento por precipitacdo das condigdes
curvadas, sendo que o tamanho do precipitado final foi influenciado pela
temperatura de curvamento (figura 147) e pelas taxas de resfriamento. O
aumento do tamanho de grdo austenitico prévio e a maior temperabilidade,
devido a aplicacdo de temperaturas de austenitizacdo mais elevadas, foram
uma consequéncia indireta da elevagao da poténcia e da redugao da frequéncia
de curvamento a quente. Isto favoreceu a fragdo volumétrica de ferritas bainitica
e acicular (figura 148a) e por consequéncia o endurecimento devido a
transformacao de fases, além de afetar a densidade inicial de discordancias
(figuras 148b e 148c).

A figura 149 mostra uma possibilidade de correlagédo entre a redugéo do
livre caminho médio ferritico, devido a presenca do constituinte AM, com a
densidade inicial de discordancias, sendo observado um incremento nesta. Isto
poderia esta associado ao efeito das fases duras em deformar a matriz ferritica

adjacente.

116

—
—
N

112

Ao MoC [MPa]

Figura 147 — Efeitos da temperatura de curvamento sobre o tamanho dos nano precipitados de
MoC e seu efeito endurecedor (fragdo volumétrica média aproximadamente igual 0,162 + 0,002%)
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Figura 148 — (a) Efeitos da temperatura de curvamento sobre o endurecimento por transformacéo
de fases, (b) efeitos dos endurecimentos por transformagdo de fases e sua sinergia com o
endurecimento por densidade de discordancias (c) consequéncias sobre o limite de escoamento
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Figura 149 — Influéncias das diferengas de temperaturas de curvamento entre as superficies

externa e interna

da espessura de parede (ATy) e do livre caminho médio de ferrita sobre o

endurecimento por densidade de discordancias
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Os mecanismos de endurecimento foram influenciados significativamente
pela temperatura de revenimento em consequéncia do aumento da precipitagao
(figura 150) e da redugéo da densidade de discordancias (figura 151). A maior
precipitacao do Mo e principalmente o endurecimento devido a intensificacdo da
precipitacdo do V foram suficientes para compensar a perda do endurecimento
devido a reducdo da densidade inicial de discordancias. Isto elevou
significativamente o fator de endurecimento associado ao refino de grao (figura
152), assim o limite de escoamento foi beneficiado na mesma medida do avango

da regressao da solucgéo sélida do V (figura 153).
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Figura 150 — Influéncias da temperatura de revenimento sobre a fragdo volumétrica de VCq s € no
respectivo endurecimento por precipitagéo
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Figura 152 — Influéncias da temperatura de revenimento sobre o coeficiente de endurecimento
devido ao refino de grédo e sua sinergia com os endurecimentos por precipitagao e por densidade
de discordancias
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Figura 153 — Influéncias da solucdo solida de vanadio e da fracdo volumétrica de VCo s sobre o
limite de escoamento

Em resumo, para o aco APl X80 com baixo carbono equivalente em
estudo, as contribuicbes dos mecanismos de endurecimento para o limite de
escoamento do material na condicdo de como recebido e nas condicbes de
como curvado, assim como os efeitos do revenimento posterior encontram-se no
grafico da figura 154. Destacam-se entre os mecanismos estudados na
contribuicdo do limite de escoamento:

e a manutencgao do V na solucio solida e a depressao da quantidade de V
precipitado quando comparadas as condigdes de como recebido e como
curvado,

e o0 aumento do endurecimento por transformacdo de fases devido a
elevacdo da fracdo volumétrica de ferritas bainitica e acicular, em fungao
da temperabilidade, quando comparadas as curvas C500 e C2500,

e a dependéncia do fator de endurecimento devido ao refino de grdo com a
sinergia entre os diferentes mecanismos de endurecimento,

® a regressao do endurecimento por discordancias e a intensificagdo do
endurecimento por precipitagdo, principalmente pela remogéo do V da

solucdo sdlida, quando o aco em estudo foi submetido ao revenimento
posterior ao curvamento.
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Figura 154 — Contribuicdes dos mecanismos de endurecimento para o limite de escoamento do
aco API X80 em estudo submetido a diferentes condi¢cdes de processamento

4.14. Consideragoes finais

4.14.1. Quanto a temperabilidade do aco APl X80 em estudo

e Nos ensaios de temperabilidade foram obtidas camadas temperadas
acima de 10 mm para austenitiza¢cdes acima de 980°C (2 min).

e O ajuste da vazédo de agua para 101 mL/s possibilitou a obtengédo de
camada temperada correspondente a espessura do tubo (19 mm).

e O baixo carbono equivalente, CE,w = 0,41%, nao foi o fator limitante para
a temperabilidade do aco API X80 deste trabalho.

e Durante o curvamento a quente a camada temperada ndo superou 8 mm
devido a questdes associadas as propriedades térmicas do aco e as

modalidades de transferéncia de calor envolvidas no processamento.
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4.14.2. Parametros de processamento e tratamentos térmicos

4.14.2.1. Temperaturas de curvamento

As temperaturas de curvamento a quente estimadas para o centro da
espessura (1012 e 1060°C), durante o periodo de 2 min, foram elevadas
o suficiente para solubilizar na austenita a precipitagdo fina (abaixo 20
nm) de carbonetos (TiC, NbC, Mo,C, etc.) do material como recebido.

Os precipitados grosseiros de microligantes (tipos | e Il), identificados nos
trechos curvados e oriundos do material como recebido, ndo puderam ser
solubilizados na austenita durante os ciclos térmicos do curvamento a
gquente e portanto, deixaram de contribuir para o endurecimento por
precipitacao.

Para uma faixa de taxas de resfriamento muito restrita, as temperaturas
de curvamento exerceram a influéncia mais significativa sobre os

mecanismos de endurecimento das amostras avaliadas.

4.14.2.2. Taxas de Resfriamento

As taxas de resfriamento, no centro da espessura, agiram como um fator
de limitagdo para a formagdo de camadas temperadas superiores a 8
mm, subaproveitando a temperabilidade do material.

Em condi¢des laboratoriais foi verificado que taxas de resfriamento no
centro da espessura de parede na ordem de 30°C/s proporcionariam um
endurecimento por transformacao de fases mais significativo, devido a
maior formagao de ferritas bainitica e acicular.

A inibicdo da precipitagdo do vanadio também encontra explicagdo nas
taxas locais de resfriamento aplicadas durante o curvamento a quente,

em comparagao entre as curvas e o material como recebido.
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4.14.2.3. Deformacgao

e Apesar da interferéncia de outras variaveis de processamento sobre a
fragdo volumétrica de ferrita poligonal, os efeitos da deformagéao aplicada
durante o curvamento a quente mostraram uma tendéncia de elevagao
da fracdo volumétrica desta fase de alta temperatura de transformacao

com o aumento da deformacéo.

4.14.2.4. Revenimento posterior

e A evolugdo da microestrutura apdés o revenimento apresentou a
decomposigdo do constituinte AM, a recristalizagdo de novos gréos e a
reducdo da densidade de discordancias (devido aos processos de
recuperagao que antecedem o processo de recristalizagdo) como fatores
de favorecimento para tenacidade ao entalhe, contudo promovendo as
reducdes dos limites de resisténcia em comparagdao com as condigdes
nao revenidas.

e No estado revenido a reducéo da solugao sélida de vanadio proporcionou
endurecimento por precipitacdo mais efetiva deste microligante,
conduzindo a incrementos significativos para os limites de escoamento
das curvas C2500 e C500.

e O revenido afetou significativamente a relacdo entre limites de
escoamento e resisténcia (LE/LR) do material em estudo, aproximando o

inicio do escoamento do inicio da processo de ruptura.
4.14.3. Mecanismos de endurecimento
4.14.3.1. Endurecimento por solugao sélida
e As contribuicbes mais significativas para o endurecimento por solugao
sélida do aco APl X80 deste estudo foram devido ao manganés em

solugao sodlida, sendo que a contribuicao total foi similar para todas as

amostras avaliadas (em média 94 + 6 MPa).
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4.14.3.2. Endurecimento por refino de grao

e Em comparagdo com o material na condigdo de como recebido, o refino
de grdo e uma maior homogeneidade na distribuicdo de tamanhos de
graos foram favorecidos pelo curvamento a quente, com reflexos
positivos sobre a resisténcia e sobre a tenacidade ao entalhe.

e Em baixas temperaturas (-40°C) o efeito do refinamento de gréao foi
significativo para obtengdo de altas energias absorvidas em ensaio de
impacto Charpy.

e Na faixa de refino de gréo caracterizada (3,0 a 6,5 um) a contribuicao
para a resisténcia foi determinada pelo fator de endurecimento ajustado
(Ky).

e O fator de endurecimento devido ao tamanho de gréo foi fortemente
influenciado pelas alteragbes dos mecanismos de endurecimento devido
aos diferentes tipos de processamento aplicados ao aco em estudo. A
maior formacao das fases aciculares e em especial a precipitacido fina de
carbonetos de liga promoveu incrementos significativos sobre os valores

dos fatores de endurecimento ajustados.

4.14.3.3. Endurecimento por transformacao de fases

e A maior temperabilidade decorrente da formacgao de graos austeniticos
entre 15 a 18 pm foi fundamental para o endurecimento por
transformacao de fases das curvas a quente.

e A maior fragdo volumétrica das ferritas bainitica e acicular das curvas
favoreceu a resisténcia sem prejudicar a tenacidade das amostras.

e Na faixa de taxas de resfriamento aplicadas durante o curvamento a
quente (7 a 15°C/s) foi estimado que uma fragdo volumétrica minima de
60% de ferritas bainitica e acicular, correspondente a uma contribuicao
de apenas 6,9% de feixes de ferrita bainitica para o endurecimento, é
necessaria para atingir a condigdo limitrofe de limite de escoamento
minimo API 5L.

e Devido a presenca do constituinte AM foi caracterizado que o livre
caminho médio da ferrita influenciou nos valores de limite de escoamento

das amostras nas condi¢cbes de processamento avaliadas.
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e Nas curvas C2500 e C500, as microestruturas ferriticas de altas
temperaturas de transformagéo (ferritas poligonal e quasi poligonal)
favoreceram o alongamento e afastaram o inicio do escoamento do inicio

do processo de ruptura devido aos efeitos sobre a relacdo LE/LR.

4.14.3.4. Endurecimento por precipitagcao

e Em comparacdo com o material na condicdo de como recebido as curvas
a quente apresentaram um endurecimento por precipitagdo fina de V
significativamente menor.

e O exponente de encruamento foi significativamente influenciado pelos
diferentes graus de precipitagdo das amostras. Quanto mais intensa e
refinada foi a precipitagdo maior a dificuldade na distribuicdo uniforme
das deformacdes plasticas do ago em estudo.

e Quanto mais intensa a precipitagao dentro de um grdo maior sera a sua
microdureza. A distribuicdo de microdurezas dos graos ferriticos, embora
influenciada  significativamente pelo tamanho de grado, foi
fundamentalmente determinada pelos diferentes graus de endurecimento
por precipitagdo que o0s processamentos conseguiram introduzir no
material.

e A reducao da precipitagdo do vanadio nos trechos curvados favoreceu o
alongamento e a valores baixos de LE/LR, devido ao menor
endurecimento por precipitacao dos graos ferriticos.

e Sao encontrados na literatura [34, 159 — 166] varios estudos sobre a
precipitacdo do Mo em acgos, principalmente em acos ARBL contento
baixos teores de Mo, e os efeitos das adicbes do Mo sobre a precipitacao
de outros elementos de ligas [33, 167 — 170]. Dentro deste contexto [33,
34, 57, 159 — 170], as curvas a quente foram endurecidas pela
precipitacdo do Mo, o que ajudou a retardar e a suprimir, juntamente com
as taxas de resfriamento locais, a precipitacdo do V durante a etapa de

resfriamento.
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4.14.3.5. Endurecimento por densidade de discordancias

Os graficos de Williamson—Hall modificados mostraram que o curvamento
a quente proporcionou microestruturas com niveis mais elevados de
microdeformacao e por consequéncia densidades de discordancias mais
altas que as do material como recebido.

O endurecimento por discordancias regrediu devido aos tratamentos
térmicos de revenimento aplicados posteriormente a operacdo de

curvamento a quente.

4.14.3.6. Sinergia dos mecanismos de endurecimento

Em comparagdo com o material como recebido a evolugdo das fases
aciculares do material em condicdo de como curvado favoreceu o
acréscimo registrado na densidade inicial das discordancias.

A presenca de microfases como o constituinte AM, mais duras do que a
matriz de ferrita adjacente, e a diminui¢do do livre caminho médio ferritico
podem estar associadas com um acréscimo na densidade inicial de
discordancias.

A forte sinergia da solugéo solida com o endurecimento por precipitacéo e
a manutencao de elevados percentuais de vanadio em solugédo sélida
contribuiram para reducgdes significativas do limite de escoamento das
curvas C2500 e C500.
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