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RESUMO

CONDE, F.F. Titulo do trabalho. Numero de folhas do trabalho 20f. Monografia
(Trabalho de Conclusdo de Curso) — Departamento de Engenharia de
Materiais, Escola de Engenharia de Sao Carlos - Universidade de Sao Paulo,
Séo Carlos, 2016.

Acos de alta resisténcia e baixa liga tem sido amplamente utilizado na
area petrolifera por apresentarem boa tenacidade, elevada resisténcia
mecanica além de boa conformabilidade e soldabilidade. O aco API-5L-X80 se
encaixa em tal area e diferentes rotas de processamento termomecanico
controlado sdo empregados para a otimizagdo das propriedades mecanicas.
Consequéncias da laminagéo de chapas de acos sdo alongamento de graos,
orientacdo preferencial e texturizacdo. Uma vez que a tenacidade a fratura €
uma propriedade de suma importancia dentro da aplicacdo de dutovias, se faz
necessario compreender como as composi¢cdes microestruturais finais,
oriundas das diferentes rotas de processamento, influenciam nesta
propriedade. Por esta razdo o objetivo deste estudo é investigar a correlacao
entre processamento, microestrutura e propriedades para entender os valores
resultantes de tenacidade, a partir de duas tiras processadas por diferentes
rotas, uma rapidamente resfriada apés o ultimo passe de laminacdo enquanto a
outro, resfriada ao ar.

Amostras para testes de abertura de trinca foram confeccionadas a partir
das chapas recebidas e foram usinadas ao longo das dire¢des transversal e
longitudinal. As amostras foram caracterizadas por microscopia O6ptica,
microscopia eletrdnica de varredura. Orientacédo cristalografica e texturas foram
determinadas por difracdo de raio-X e difracdo de elétrons retroespalhados.
Processos distintos resultaram em diferentes tamanhos de grdo, forma e
orientacdo entre as chapas de aco, e, por conseguinte, influenciaram a
tenacidade. Os diversos passes de laminacdo resultaram em orientacéo
cristalografica preferencial a qual, no entanto, ndo mostrou ser um fator de
grande influéncia na tenacidade.

Palavras chave: Aco APl X80; Tenacidade X80; Processo
termomecanico do X80; Aco de alta resisténcia baixa liga — Propriedades

mecanicas.



ABSTRACT

CONDE, F.F. Titulo do trabalho. Numero de folhas do trabalho 20f. Monografia
(Trabalho de Conclusdo de Curso) — Departamento de Engenharia de
Materiais, Escola de Engenharia de Sao Carlos - Universidade de Sao Paulo,
Séo Carlos, 2016.

High strength low alloy steels have been widely used in the oil sector
because they have good toughness, good mechanical properties as well as
good conformability and weldability. The API-5L-X80 steel satisfies these
requirements and different controlled thermomechanical processing routes are
employed to optimize the mechanical properties. Consequences of rolling steel
slabs are grain elongation, preferred orientation and texturization. Once the
fracture toughness is a property of paramount importance in pipelines
application, it is necessary to understand how the final microstructure
compositions influence this property from the various processing routes. For this
reason, the aim of this study is to investigate the correlation between
processing, microstructure and properties to understand the resulting values of
toughness from two strips processed by different routes, one quickly cooled
after the finishing rolling pass while the other, air-cooled.

Samples for crack opening tests were machined from received plates
along the transverse and longitudinal directions. The samples were
characterized by optical microscopy and scanning electron microscopy.
Crystallographic orientation and textures were determined by X-ray diffraction
and electron backscatter diffraction. Distinct routes of processing resulted in
different grain sizes, shape and orientation between the steel plates, and
therefore influenced toughness. The various rolling passes resulted in preferred
crystallographic orientation which, however, did not show to be a very influential

factor in toughness.

Keywords: X80 Steel; X80 Toughness; X80thermomechanical process.

High strength low alloy steel - Mechanical properties.
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Avaliacdo Da Tenacidade A Fratura Do Aco API-5L-X80

Termomecanicamente Processado

INTRODUCAO

Atualmente o transporte de 6leo e gas é realizado por dutovias. Duto € a
designacéao de instalagdes constituidas por tubos ligados entre si, destinada a
movimentacdo de matéria-prima. Para transporte de petréleo e seus derivados,
a nomenclatura correta é oleoduto e para gas natural, gasoduto, também
havendo minerodutos e aquedutos para outros materiais. O petréleo € extraido
de camadas subterraneas profundas e de longa extenséo através desses dutos
constituidos por tubulacdes metalicas de parede fina. Segundo a Agéncia
Nacional de Transporte Terrestre, o transporte dutoviario permite que grandes
quantidades de produtos sejam deslocadas de maneira segura, diminuindo o
trafego de cargas perigosas por caminhdes ou outros meios locomotivos,
consequentemente, diminuindo os riscos de acidentes ambientais. Dispensam
armazenamento e diminuem custos de transportes, minimizando possibilidade
de perdas ou roubos.

De acordo com a Transportadora Brasileira Gasoduto Bolivia-Brasil S.A,
0 gasoduto de transporte de gas natural proveniente do Rio Grande, na Bolivia,
até Canoas, na Grande Porto Alegre é conhecido como gasoduto Bolivia-Brasil,
sendo o0 maior da América Latina. Esta dutovias possui 3.150 Km de extensao,
sendo 2.593 km em solo brasileiro. Sua capacidade é de transportar até 30
milhdes de metros cubicos por dia. Até a construcdo deste gasoduto, o Brasil
possuia o total de 4.500 km de dutos para transportar gas. Com a obra,
resultado de US$ 2 bilhdes de investimento, o pais aumentou em quase 60%
este setor. E importante considerar como o setor petrolifero engloba parte da
economia atual brasileira, gerando crescimento econdémico.

No entanto sempre € necessaria manutencao destas linhas de forma a
prevenir quaisquer desastres. Além disso, outros paises com menor extensao
territorial possuem maiores redes de dutovias do que o Brasil. No panorama

atual, a infraestrutura existente requer manutencédo e renovacgéo de algumas
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linhas, sendo necesséria a instalacdo de outras linhas de forma a suprir o
aumento da producao de 6leo e gas no pais.

O transporte dos fluidos se d& com a aplicagdo de altas pressdes de
forma a empurrar o liquido ou gas no interior do duto. Estas altas pressdes
podem causar propagacao de trincas caso haja defeitos no material ou defeitos
por processamento de unido como soldagem, ainda muito utilizada para uniao
de pecas metélicas. O maior perigo € o de ocorréncia de fratura fragil, pois, em
altas pressoes, defeitos e trincas podem crescer de forma rapida e instavel.
Portanto € necessario que materiais adequados sejam utilizados para evitar
possiveis danos e catastrofes.

Acos de alta resisténcia e baixa liga tém sido amplamente utilizados para
a fabricacdo de tubos de petrdleo e gas por causa de sua boa soldabilidade,
conformabilidade e sua capacidade deter a tenacidade e resisténcia mecanica
melhorada através de processamento termomecéanico. No entanto,
conformacdes mecéanicas causam deformacdes no aco que criam orientacdes
cristalograficas preferenciais em suas microestruturas. Muito tem sido estudado
a respeito de orientagcdes cristalograficas e texturas nos acos para
correlaciona-las com a tenacidade, se estas facilitam ou ndo a propagacao de
trincas.

Neste trabalho, o topico 1 abordard o objetivo geral. O topico 2 trara ao
leitor revisdes bibliograficas e estudos prévios para melhor situar-se dentro da
presente dissertacdo. O topico 3 apresentara os materiais e procedimentos
experimentais. O estudo foca no aco API-5L-X80 processado por duas rotas
distintas, o qual foi submetido a ensaios de modo a determinar a microestrutura
e propriedades mecanicas, especialmente para correlacionar a tenacidade a
fratura. Em seguida, no tdpico 4, serdo apresentados os resultados e
discussbes acerca destes. Por fim, o topico 5 trard as conclusfes finais do

trabalho.
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1. OBJETIVO GERAL

O objetivo deste trabalho é estudar a tenacidade a fratura do aco API-
5L-X80 correlacionando-o com as microestruturas e diferentes propriedades e
caracteristicas do material. Além disso, busca-se principalmente se ha algum
fator que relacione a tenacidade a fratura com a presenca de orientacdo

cristalografica preferencial.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Mecanica da Fratura

A mecéanica de fratura em seu inicio baseou-se na abordagem da
guantidade de energia necessaria para a divisdo da superficie e ocorréncia de
fratura quando ha energia suficientemente disponivel para fissurar e superar a
resisténcia do material. Griffith (1920) no Royal British Aircraft Establishment foi
0 primeiro a propor uma teoria diferente, de que a energia fundamental para
fratura de materiais frageis como vidro se baseava na formacao de superficie
do material. Mas tal teoria ndo se adequou muito bem para materiais metéalicos
por possuirem um comportamento plastico a frente da trinca, ou seja, se
deformarem de forma permanente quando aplicada uma dada carga. Isso faz
com que a deformacdo gerada na ponta da trinca absorva muita energia,
superando a energia de formacao de superficies proposta por Griffith, fazendo
com que sua teoria subestimasse severamente a resisténcia a fratura de
metais. Outra ideia ainda utilizada é a estruturacdo do projeto baseado na
ruptura de acordo com as resisténcias de escoamento e ultima. No entanto, em
muitos casos a pressao maxima estipulada para transporte de 6leo e gas é
aproximadamente 72% da tensédo de limite escoamento (SOEIRO, 2013), o que
se traduz e superdimensionamento e excesso de material. Irwin e Orowan
modificaram posteriormente a teoria de Griffith incluindo uma parcela de
dissipacdo de energia por deformacao plastica para os metais (IRWIN, 1948)
(OROWAN, 1949).

Foi comprovado por testes que, para um dado material, a energia
necessaria para o crescimento instavel da trinca diminui com o aumento da
espessura até chegar num valor limite denotado por Gic no qual o estado plano
de deformagé&o atua (IRWIN, 1958).

A partir desses dados passa-se entdo a considerar a selecdo do ensaio
e aspectos neles envolvidos, como o tamanho e geometria do material, visto
que a avaliacdo da mecéanica da fratura depende da reprodutibilidade das
condicOes reais de trabalho do elemento a ser testado. Uma vez o tamanho
dos corpos de prova (CPs) sao relevantes para se obter propriedades
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especificas e atreladas a dimensdo do material ensaiado, se faz necessario
compreender 0s mecanismos e parametros envolvidos para obtencdo de
resultados.

O parametro mais representativo é o fator de intensidade de tensdes (K),
que é empregado em materiais com comportamento majoritariamente elastico.
Espera-se que a propagacéao da trinca ocorra quando o valor de intensidade de
tensdo ultrapassar um valor critico. HA duas condi¢bes as quais o material
pode ser submetido durante um ensaio mecanico, estado plano de tensdo
(EPT) ou de deformacédo (EPD). O estado plano de tensédo se da quando uma
das dimensfes € pequena o suficiente de modo que a tensdo nesta direcédo
seja desprezada. Quando o material opera na nesta condicdo, este valor critico
de K recebe a denominacdo de Kc o qual € funcdo da espessura do material.
Ao aumentar a espessura do material, a tensdo nesta terceira direcdo passa a
se tornar consideravel, passando de um estado plano de tensdo para
deformacdo, e o valor de intensidade de tensdo K se torna entdo um K critico,
agora apresentando-se como propriedade intrinseca do material de valor
constante. Atualmente as normas de determinacédo da tenacidade a fratura se
baseiam na condicdo EPD (BS-7448-2, 1997; ASTM-E1290-08, 2010; 2010;
ASTM-E1820-13, 2014). No entanto, para se realizar ensaios numa condi¢céo
EPD, dimensdes grandes devem ser obtidas, o que primeiramente, € limitante
por disponibilidade de material e maquina para ensaio e segundo, nao
representa as condicdes praticas de uso.

Em materiais com comportamento elastoplastico sdo usados o0s
parametros da abertura da ponta da trinca (crack tip opening displacement —
CTOD), integral-J. ou CTOA (crack tip opening angle), como, por exemplo, em

materiais usados na construcao de dutos.
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2.2. Acos API

Acos API, sigla para American Petroleum Institute, sdo acos de Alta
Resisténcia e Baixa Liga (ARBL) que vem sendo muito utilizados na fabricacéo
de tubos para o transporte de Oleo e por apresentarem boa tenacidade,
resisténcia mecéanica além de boa conformabilidade e soldabilidade. S&o
produzidos a partir de diferentes chapas laminadas com o0 processo
termomecanicamente controlado (TMCP) com diferentes adi¢cdes de elementos
de liga. E desejavel que se utilize cada vez menos material para facilitar o
transporte, diminuir consumiveis como por exemplo na soldagem, e reduzir
gastos com material. Portanto, € de suma importancia que o aco apresente
excelente resisténcia mecéanica e tenacidade para uso em dutovias,
construcdo, vaso de pressdo e outras aplicacbes (TITHER, 1992) e a norma
técnica API 5L estabelece requisitos minimos de propriedades mecéanicas e
composi¢do quimica para ser classificado em determinada categoria ou ndo. O
namero no comeco da identificacdo de cada grau dos acos API representa o
limite de elasticidade em ksi, por exemplo, o API-5L-X80 apresenta limite de
elasticidade minimo de 80 ksi (550 MPa). Os acgos APl e ARBL tem grande
atuacao nas dutovias, no entanto sao também utilizados para outras aplicacdes
como por exemplo, construcdo naval, estruturas offshore, pontes, tanques de
armazenamento criogénico e maquinas de terraplanagens (NISHIOKA;
ICHIKAWA, 2012).

Regularmente os acos X50 e X60 sédo fabricados por meio de laminagéo
a quente seguidos de normalizacdo. X70 é fabricado pelo processo TMCP com
resfriamento ao ar. Acos X80 e X90 podem ser, e em geral sdo, fabricados por
TMCP com ACC. X90 recebe um resfriamento mais intenso e agcos X100 e
X120 podem ser fabricados por TMCP com resfriamento acelerado severo
(VOESTALPINE, 2008; MILITZER, 2014).
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200 X100 Bainita + Martensita
+
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X50 Ferrita + Perlita e normalizagao
300

Tenacidade a Fratura

Figura 2.1: Gréfico mostrando a evolucédo dos acos API aprimorando resisténcia
mecanica e tenacidade a fratura dos agos.

2.3. TMCP para fabricacéo de acos de dutovias

Processamento termomecanico controlado (TMCP) pode proporcionar
refinamento de grao através da transformacdo do grdo de austenita deformado
em graos finos de ferrita (GERVASYEV et al., 2016). Este permite a producéo
de chapas de aco com baixos teores de carbono equivalente (Ceq =
C+Mn/6+(Cr+Mo+V)/5+(Ni+Cu)/15, <0,38 % em massa) quando o valor de
carbono é maior que 0,12%, ao mesmo tempo que apresentem boas
propriedades mecéanicas e ultra baixo teor de enxofre (<0,01 % em massa)
(NISHIOKA; ICHIKAWA, 2012).

Laminacdo controlada, resfriamento acelerado e témpera direta, s&o
exemplos tipicos de processamentos termomecanicos. No entanto, o processo
de laminagédo a quente pode levar a anisotropia microestrutural e pode causar
bandeamento de perlita e microfases, sendo prejudicial para a tenacidade do
material. Durante o processo laminagdo, os grdos e inclusdes, tais como

sulfetos de manganés (MnS), tornam-se alongados causando perda de
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propriedade por anisotropia (GARWOOD, 1994). Portanto € necessario um
bom controle do processo em relagdo a quantidade e temperatura dos passes
para evitar perda de propriedades mecanicas.

O TMCP em geral consiste no aquecimento das placas e laminacdo de
inicial na temperatura de recristalizacdo da austenita; laminacéo na faixa de
nao recristalizacdo (Tnr -Ar3) para deformacdo do tamanho de grdo austenitico
de forma a induzir uma maior forga motriz na nucleacdo de ferrita e assim
reduzir o tamanho de gréo; pode haver laminacdo na faixa intercritica (Ars - Ar1)
para deformar graos nucleados de ferrita ja em inicio de crescimento durante a
coexisténcia entre as fases ferritas e austenita. Este passe de acabamento de
laminacdo pode variar de acordo com a composicdo quimica do aco, no
entanto, geralmente o passe de acabamento se da na regido acima da
Ar3(regido austenitica) (MILITZER, 2014); finalizacdo do processo controlando
o resfriamento do acgo, podendo ser ao ar, ou realizar-se um resfriamento
acelerado.

O processo inicialmente conta com um tempo de encharque de até 3
horas do material a 1200-1300 °C para garantir homogeneidade de
temperatura, dissolucdo de carbetos e nitretos e, portanto, homogeneidade
microestrutural. Em seguida, o aco pode ser laminado diversas vezes numa
regido de austenitizacdo completa e recristalizacdo dos grdos (faixa de
temperatura em torno de 1050-1100 °C). Esse processo garante que 0S graos
grosseiros da austenita provenientes do reaquecimento para tratamento e
solubilizacdo de precipitados sejam cominuidos e a microestrutura seja
refinada. Apds isto, a chapa de aco torna a ser resfriada para temperaturas
mais baixas onde o processo de recristalizacdo cessou e passes de laminagao
controlada ocorrem (1000-800 °C) (MILITZER, 2014). Também pode haver
laminag&o na regiéo intercritica de ferrita-austenita, faixa de temperatura que é
dependente da composi¢do quimica do aco.

Na fase de resfriamento, pode haver resfriamento acelerado (ACC) ou
ao ar. A taxa de resfriamento aplicada e a temperatura de inicio e parada
definem a microestrutura final de acordo com a cinética de decomposicéo da
austenita. Em geral, acos para dutovias sdo compostos de ferrita, perlita,

bainita ou diversas fases no mesmo aco, porém sugere-se que altas taxas
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causem a formacéo de ferrita acicular, bainita, martensita, austenita retida e

microfases, elevando a resisténcia mecéanica e tenacidade a fratura (JOO,
2012; SHIN, 2013).

™1 T™M2 ACC DIC @
(]
—
3 _— = P
® MAE R
as Thr 2‘,:"- = 2" Z "‘—"'
= ¢ % S
QEJ Ary : 2 ¥
= Bt e
Ar,
M, s > (+T)
4
A
YWY Laminacéo T Temperatura de ndo recristalizacdo

Resfriamento Ar, Final da transformacao de fase

™ Laminacdo Termomecanica Ar, Comeco da transformacao de fase

ACC Resfriamento Acelerado Mg Temperatura de transformacdo martensitica

DIC  Resfriamento diretointensivd MAE Elementos de microliga

T Tempera

Figura 2.2: Esquema de fabricacdo de chapas por laminacdo, processo
termomecanicamente controlado —TMCP. Os agos X80-ACC e X80-

TM possuem processo de fabricacdo similar. Grafico retirado de
AVILA (2016).

Controle do processo de resfriamento rapido pode garantir um
contrabalanceamento do decréscimo de teor de elementos de liga com o
refinamento de grdo causado pelo resfriamento rapido (GORNI, 2008). Como
exemplo tém-se o0s acos processados em alta temperatura (high temperature
processing — HTP steels) que possuem teores baixos de carbono (~0,03-
0,05%) e eliminam a adicdo de elementos de liga como molibdénio e vanadio
(LI; MITCHELL, 2002). O objetivo principal deste processamento é a obtencao

de refinamento de gréo e melhoria na distribuicdo microestrutural para garantir

uma alta resisténcia mecéanica e boa tenacidade a fratura.



3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Procedimento Experimental
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O procedimento experimental foi realizado como descrito na Figura 3.1

Recebimentode 2 chapas
processadas
diferentemente de
material API-5L-X80

I

* Composicaoquimica

* Medi¢cdode dureza
* Ensaiosde tragao

* Analisede EBSD
* Analise semiquantitativa de EDS
* Avaliacdo de tenacidade por CTOD

* Caracterizacdao microestrutural (MO e MEV)

* Avaliagdo de texturizacao por difragdo de raio-X

I

Analise dos resultados de
forma a suportar valores
de tenacidade dos acos

1

Conclusoes

Figura 3.1: Fluxograma delineando sequéncia dos procedimentos do trabalho.
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3.2. Materiais

Foram utilizadas amostras retiradas de um tubo de aco (API-5L-X80),
empregado no transporte de gas e 6leo. O material de base foi doado por duas
empresas diferentes, confeccionados por rotas diferentes, ambos tendo sido
tratados por TMCP, porém um destes finalizado com resfriamento acelerado. A
partir deste ponto no trabalho o aco resfriado rapidamente serd chamado de
X80-ACC e o outro de X80-TM para distingui-los.

A analise da composicdo foi realizada com um espectrometro
SpectroMaxx (Figura 3.2) na face superior e na altura média da espessura da
chapa, com 3 repeticbes para abranger o maior numero de pontos
representativos possivel e assim obter uma composicdo préoxima da real. O

carbono e enxofre foram analisados num equipamento separado.

Figura 3.2: Equipamento SpectroMaxx para andalise da composicao quimica.

A analise quimica foi realizada e segue conforme a Tabela 3.1. Segundo
a norma API-5L/ISO-3183, o carbono equivalente (CErcm) é dependente do teor
de C, Si, Cu, Ni, Cr, Mo, V e B e apresentou valor menor em ambos os ac¢os do
que o limite estabelecido para classificagdo PSL 2 da mesma norma. Alguns

outros elementos foram encontrados em baixas quantidades e foram
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considerados como indesejados. Nota-se também o baixo teor de enxofre,
apresentado em parte por milh&do (ppm), considerado como residual. Vale notar
que é desejavel minimizar tal elemento na liga, e, portanto, quanto menor seu

teor apresentado no aco, maior o controle de fabricacdo do mesmo.

Tabela 3.1: Composicdo quimica dos acos API-5L- PSL 2 X80, X80-ACC e X80-
TM. * Valor em ppm.

CE

Aco Ct  Mn2 P* V+Nb+Ti Ti Si Ni S*
Pcm

AP| X80
Ref.

X80-ACC | 0,05 1,73 90 0,06 0,01 0,26 0,25 4 0,18
X80-TM | 0,08 2,07 50 0,12 0,01 0,22 0,01 22 0,22

0,18 190 250 <=0,15 0,06 045 =1 150 0,25

1 Teor de carbono limite para acos ndo soldados € de 0,18% e para acgos
soldados, 0,12%.

2 Valor de manganés permitido é de 1,90 para acos nao soldados, e para cada
0,01% a menos de carbono em relacédo ao limite maximo estipulado, permite-se
a adicao de 0,05% de manganés até um limite de 2,00% Mn.

De acordo com a normal API-5L PSL 2 (API/ISO 2007) para agos nao
soldados X80, o limite de manganés é de 1,90%. Para o agco X80-TM, com a
diferenca de 0,10% de carbono em relagdo ao limite, o limite de manganés
passa a ser 2,40%, porém limitado pelo teto maximo de 2,00%, o que o
desclassifica como X80, pois apresentou apenas 2,07% de manganés, 0 que 0
enquadra como um X90. Fora o manganés, todos os elementos estdo em
conformidade. No entanto, por ser atualmente comercializado como X80, o aco
TM ainda sera referenciado neste trabalho como X80-TM, além do fato da
norma APl 2007 deixar claro que outras composi¢coes podem ser fornecidas
pelo produtor de acordo com o cliente desde que satisfaca os limites de enxofre
e fosforo.

Ha, portanto, um maior teor de enxofre e manganés no aco X80-TM, o
qual apresentou formacdo de sulfeto de manganés (MnS) como sera
apresentado mais adiante. O X80-TM também possui maior teor de carbono e
carbono equivalente, conferindo-lhe maior resisténcia mecanica e maior

formacao de perlita.
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3.3. Andalise Microestrutural

3.3.1. Micrografia

Para avaliacdo microestrutural, as micrografias foram realizadas apos
preparacdo metalografica dos metais. Primeiramente as chapas foram cortadas
em pedacos menores e tanto para o X80-ACC e X80-TM, amostras em todas
as direcbes foram embutidas em baquelite. Ou seja, na direcdo de laminacdo
(plano normal-transversal ou NT), direcéo transversal (plano laminacdo-normal
ou LN) e direcdo normal (equivalente ao plano transversal-laminacao, TL).

As amostras foram preparadas de modo convencional, de acordo com a
norma ASTM E3, sendo lixadas mecanicamente por lixas de SiC de
granulometria partindo de 100 até 1200 um. ApoOs isto, as amostras foram
polidas em pastas de diamante de 3 e 1 pum e posteriormente polidas em
suspenséo de silica de 0,06 pm.

Para microscopia oOptica (MO), as amostras metalicas embutidas foram
atacadas quimicamente para revelacdo do contorno de grdo e
microconstituintes. O reagente quimico utilizado foi Nital 2%, imersdo por 10
segundos. Outro reagente quimico também utilizado foi o Marshall, para
analise microestrutural do contorno prévio de grao austenitico de aco de baixo
carbono, de acordo com ASM MetalsHandbook (Volume 9). As micrografias
Oticas foram realizadas em um microscopio 6tico da marca Zeiss, modelo
AxioObserver MAT do tipo Z1m motorizado, com software AxioVision SE64

para captura e tratamento de imagens como mostra a Figura 3.3
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Figura 3.3: Microscopio Zeiss AxioObserver para realizagcdo das MOs.

Para a microscopia eletrénica de varredura (MEV), o equipamento
utilizado foi o FEI Quanta 650 FEG, instalado no LNNano/CNPEM. Tal técnica
foi utilizada para maior resolucdo e aumento, permitindo assim maiores
detalhes das fases e microconstituintes presentes nos agos estudados e

caracterizacéo do tipo de fratura ocorrida nos ensaios mecanicos.

3.3.2. Difracao de Raio-X

A difracdo de Raio-X foi realizada nas amostras de X80-ACC e X80-TM
no plano NT. O difratbmetro utilizado € da marca Panalytical, modelo X'Pert
PRO MRD XL. Foram realizadas medic6es de difracdo padréo para analise das
fases presentes no ac¢o. Posteriormente medicdo de orientacdo preferencial,
gerando figuras de polo. No entanto muito ja foi dito a respeito das figuras de
polo ndo serem suficientes e conterem uma informacdo incompleta e
semiquantitativa (SUWAS, 2008). Portanto, para melhor caracterizar a
orientacao cristalografica, uma funcéao de distribuicdo de orientacéo de cristais
pode ser gerada (FDOC ou FDO - em inglés, CODF ou ODF). Este &
constituido de um mapa no qual € definido por trés rotacées de angulos Euler
para coincidir os eixos dos grédos com os eixos da amostra em si. O tratamento
das figuras de polo foi feito no Matlab e a partir destas foi gerada uma funcao
de distribuicdo de orientacdo (FDO).
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Figura 3.4: Difratbmetro Panalytical utilizado para realizagdo dos ensaios de
difracao de raio-X no laboratério LNNano dentro do CNPEM.

O padrao de difracdo foi realizado com radiacdo Cu K-alfa de A =
0,154059 nm, velocidade de varrimento continua de 0,14 °/min, a 0,02 ° por
passo e angulo 26 de 40 ° a 100 °. Na medigéo de orientagédo preferencial, Cu
K-alfa de A = 0,154059 nm de varredura continua, ¢ desde 0 ° até 360 ° em

passos de 3°e xindode 0°a87°em 3 ° por passo.

Figura 3.5: Parte interna do difratémetro onde os CPs sado acoplados, conhecido
como berco.
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3.3.3. Difracao de Elétrons Retroespalhados

A técnica de difracdo de elétrons retroespalhados, conhecida como
EBSD (Electron Back scattered Diffraction) foi realizada para identificar
orientacao cristalogréafica, tamanho de gréo e quantidade das fases no material.
Foi utilizado para tal o microscopio FEI Quanta 650 FEG, que possui acoplado
no mesmo um detector de EBSD. Além disso, foi feita analise de orientacéo
dos grédos proximos ao inicio da propagacéo da trinca em amostras usadas nos
ensaios de CTOD para avaliacdo da tenacidade. CPs no sentido L-T e T-L
foram seccionadas ao longo do comprimento do CP e a secao transversal da
fratura foi embutida em baquelite condutora para analise. Os mapas foram
adquiridos usando 20 kV e passo de 2,5, 1 e 0,1 um. Os resultados foram
processados para se obter o tamanho de austenita prévia, o tamanho de grao
ferritico, o tamanho de grao efetivo (desorientagdo maior que 15° entre graos) e
a orientacdo dos graos proximo ao caminho da propagac¢éo das trincas. Para a
aquisicdo dos mapas de orientacdo no MEV-EBSD utilizou-se o software
AZtecHKL de Oxford instruments e para o pds-processamento USOU-Se O
software Channel 5-Tango.

Para comparar os dados de tamanho de grdo provenientes do EBSD,

outra medida de granulometria foi feita por meio do software Image J.

3.3.4. Espectroscopia de Energia Dispersiva

Espectroscopia de energia dispersiva, também conhecida como EDS
(energy dispersive spectroscopy) ou XEDS (x-ray energy dispersive
spectroscopy) € uma analise semiquantitativa de composicdo quimica por ser
limitada a uma regido pequena e focada. Porém, esta técnica € muito utilizada
para detectar composi¢cdo quimica pontuais, como em caso de precipitados,
oxidos e inclusbes. O microscopio FEI Quanta 650 FEG também possui
acoplado em seu sistema um detector de EDS.

As analises de EDS foram realizadas quando foi possivel a localizacéo
de precipitados ou inclusdes ao explorar as superficies pelo MEV. Na tentativa

de realizar uma mediacdo mais ampla, uma linha de medicé&o (linescan) foi feita
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ao longo de toda a espessura do material e depois trés medidas de 0,6 um. A
linha ao longo da espessura foi uma medicdo grande e relativamente rapida

demais, de forma que foi ignorada.

3.4. Ensaios Mecanicos

3.4.1. Dureza

A medicdo de microdureza foi feita de modo automético utilizando o
macro/microdurémetro Leco LMV50-V (Figura 3.6) com penetrador Vickers.
Utilizou-se carga de 200 gf por 15 segundos para realizar um mapa, uma malha
de pontos. Houve distancia suficiente entre indentacdes de forma a assegurar a
distancia minima de duas vezes e meia o tamanho da indentacdo no material.
O software utilizado foi 0 Amh43.

A partir deste mapa, os dados foram processados e trés linhas base
foram tomadas e sua média tirada para ser considerada como linha média de
dureza. As medi¢cOes de dureza foram realizadas nos acos X80-ACC e X80-TM

nos planos NT e NL.

Figura 3.6: Macro/Microdurémetro Leco LMV50-V.

3.4.2. Ensaio de Tracéao

Os materiais obtidos foram usinados para confeccdo de CPs para
ensaios de tracdo nas direcfes transversal (DT) e longitudinal (DL) (X), trés
repeticdes por cada direcdo e temperatura. Corpos de prova cilindricos com 6
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mm de didmetro na secao util foram utilizados. Os ensaios foram realizados em
trés temperaturas diferentes (25, - 20 e -40 °C). Este ensaio baseou-se na
norma ASTM-E8/E8M (2011). Os ensaios foram realizados por controle de
deslocamento a uma taxa de 3 mm/min. Todos os ensaios de tracdo foram

realizados na maquina hidraulica MTS 380.

3.4.3. Ensaio CTOD

Os ensaios de CTOD foram realizados na MTS, equipamento servo-
hidraulico, modelo 380 com capacidade de até 250 kN. Dentro do laboratério
h& duas células de carga, uma de 100 kN e 250 kN, multiplos sensores do tipo
axiais, extensémetros, clip-on-gage, que permitem fazer ensaios de tracéo,
compressao, fadiga, crescimento de trinca por fadiga, tenacidade a fratura,
entre outros. Adicionalmente, a maquina possui uma camara ambiental para
controle de temperatura, MTS 651, que permite ensaios -93 e 315 °C. Um
reservatoério de nitrogénio liquido (dewar) foi utilizado para resfriar as amostras

durante o ensaio para temperaturas negativas.

Figura 3.7: Equipamentos e acessOrios, a) clip-on-gage para medicao da
abertura da boca do CP, b) camara térmica ambiental, c) Dewar -
reservatorio de nitrogénio liquido, d) MTS com garras para ensaio
de flexdo trés pontos de CTOD.

O clip-on-gage (Figura 3.7 (a)) utilizado € do tipo COD (crack open
displacement) com faixa de -12 a +12 mm e faixa de temperatura de trabalho
de -100 a +150 °C. Para acoplamento do gage, foi resolvido empregar
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elementos parafusados e reutilizaveis adicionais com forma de pequenas facas

(knife edges).
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Figura 3.8: Desenho técnico para usinagem dos CPs para ensaio de CTOD, a) CP
para CTOD com especificagbes, b) detalhe do entalhe e suas
dimensdes e c) diregcdes de usinagem com relacdo direcdo CP -
direcdo entalhe e direcdo de laminacdo, transversal e normal,
retirado de AVILA (2016).

A avaliacdo da tenacidade foi realizada tanto para os metais recebidos
em diferentes espessuras e temperaturas. O numero de repeticdes minimo foi
de trés ensaios para cada condicdo avaliada. As amostras de 7 mm de
espessura do metal de base dos acos X80-ACC e X80-TM foram submetidos a
ensaios de tracdo e CTOD nas dire¢cdes L-T e T-L em temperatura ambiente
afim de comparar a influéncia da anisotropia na tenacidade a fratura entre as
ligas.

Os ensaios de CTOD foram baseados nas especificagdes da norma
ASTM E1820 (2014),E 1290-08 (2010) e British Standard 7448. A geometria do
corpo de prova (CP) selecionado foi do tipo flexdo em trés pontos — SE(B)
(single edge bending) —, por este consumir uma menor quantidade de material

da junta soldada na sua confeccao (Figura 3.8). A dimensé&o, temperatura e
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outros parametros foram variados para determinar as melhores condi¢cbes de
avaliacdo da tenacidade.

Alguns ensaios preliminares foram realizados incialmente para avaliagédo
dos parametros utilizados. A temperatura do ensaio foi definida como sendo 25
°C para dimensdo de 7 mm e 0, -20 e -40 °C para de 15 mm. Uma razao de
carregamento de 0,1 foi utilizada (Fmin/Fmax = R = 0,1). No entanto esta razéo
foi mudada para 0,5 posteriormente. Na Tabela 3.2 a seguir seguem 0s

parametros utilizados em detalhe.

Tabela 3.2: Alguns parametros sem relagcdo aos corpos de prova durante o pré-
trincamento

Forca Profundidade K final do pré-
B (mm) | Observagdes | lateral R= Frin/Fmax entalhe lateral - | trincamento

(kN) duas faces (%) (MPa.m'?)
7 0,1 20
15 99 0,5 20 20

* AVILA et al. (2016) apresenta mais ensaios realizados com o mesmo material e outras

dimensdes para maiores informagdes.

3.4.4. Equacionamento do CTOD

Os valores de tensédo de escoamento (0Ovs) e limite de resisténcia (ots)
nas diferentes temperaturas foram obtidos nos ensaios de tracdo. Na Tabela
3.3, sdo apresentadas algumas constantes requisitadas pelas normas ASTM-
E1820-13 (2014) e ASTM-E1290-08 (2010).

Tabela 3.3; Fatores usados no céalculo do CTOD.

Constante Simbolo | Valor
Coeficiente de Poisson v 0,3
Modulo Elastico (GPa) E 205
Altura das facas (mm) z 3,1
Fator adimensional a 0

O valor de CTOD (8) de acordo com a equacgéo dada pela norma ASTM-
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E1820-13 (2014) segue de acordo com:

501 &=-2—
Equacéao 1: 6—may

Para a determinacdo do CTOD (&) usando a norma ASTM-E1290-08

(2010) deve-se usar a Equacéo 2.

~ A 1 \K?2(1-v?) nAp
Equacédo 2: 6 = — +
e may{ £ [B (W_““)(”(o,siao:f)),ZW))]}
O fator (1 +&) € um termo Unico da norma ASTM E1290-08
(0,8a¢+0,2W)

(2010). O calculo da integral J também apresenta as parcelas elastica e
plastica como apresentado na Equacao 3:

~ K%(1-v?
EQUacao 3: J = Jer+Jp = 2+ I

Quando a=ao

_ Nptdpl = — — KEA=vD) | Tpidp
]pl = _BNbO y entao _] _]el +]pl - E Bnbg

Valores como a forca maxima (P) e area embaixo da curva (4,;) sé@o
determinados desde a curva P vs. COD; fatores como a espessura da amostra
(B) e da amostra com entalhe lateral - side groove - (Bn) sdo dependentes da
geometria. O fator m € igual para ambas as normas ASTM-E1820-13 (2014) e
ASTM-E1290-08 (2010) e depende da geometria, das propriedades do material
e da relacdo ao/W, como apresentado na Equacéo 4.

Equacédo 4: m =4y — A, (m) + 4, (ays)z -4 (ﬂf

ors U_Ts ors
Onde:
Equagéo 5: Ao = 3,18 — 0,22 (52)
Equacdo 6: A, = 4,32 — 2,23 (a_';)

Equagdo 7: A, = 4,44 —2,29(32)
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Equacdo 8: 43 = 2,05 — 1,06 (a—mg)

O fator de intensidade de tensdes (K) apresenta calculos diferentes para
a ASTM-E1820-13 (2014) e ASTM-E1290-08 (2010) e é de acordo com
Equacbes 9 e 10, respectivamente, obtendo o mesmo o resultado final. A
vantagem em se usar a 9 € que esta considera corpos de prova com entalhes
laterais (side grooves).

5 (2)

(BBy)2ZW2

Equacédo 9: K =

Equacdo 10: K = [ﬁ]f(%)

Os valores de n,, ef (%) dependem da geometria e da relacdo ao/W.

Para a norma ASTM-E1820-13 (2014):
3(“W°)1/2[1,99—(“—M‘,’)(1—“—;)(2,15—3,93“W°+2,7(%)2)]

2(1+2%)(1-%2)"*

Equagdo 12: 1, = 3,667 — 2,199 (22) + 0,437 (“—V;’)Z

Equacéo 11: f(%) =

Para a ASTM-E1290-08 (2010):

6(%")”2[1,99—(“—M‘,’)(1—“—M‘,’)(2,15—3,93“W°+2,7(“—M‘,’)2)]

(1+259)(1-%2)""

Equacao 13: f(%) =

Equagéo 14: m,, = 3,785 —3,101(32) + 2,018 ("—Pj)2

Os calculos neste trabalho foram realizados usando o equacionamento
apresentado na norma ASTM-E1820-13 (2014).
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Figura 3.9: MTS com garra para ensaio CTOD, a) vista do jogo para flexdo trés
pontos e b) detalhe do CP alocado na garra.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Analise Microestrutural

4.1.1. Micrografia

Ambos os acos X80-ACC e X80-TM foram preparados para metalografia
e atacados, revelando sua microestrutura. Imagens foram tiradas como mostra
a Figura 4.1. Nota-se que o ago X80-ACC possui uma microestrutura mais
homogénea, constituido em sua maior parte de ferrita quase-poligonal,
enquanto o X80-TM possui uma microestrutura fortemente bandeada,
constituida de ferrita poligonal e quase-poligonal. Além disso, nota-se maior
presenca de grdos escuros no aco X80-TM os quais séo constituidos ferrita e

cementita, portanto ha uma formacéo menor de perlita no aco X80-ACC do que

no X80-TM, o que era esperado devido o maior teor de carbono neste.

Figura 4.1: Micrografia Otica dos agcos API-5L-X80 no plano NL, a), b), c), d) X80-
ACC, microestrutura homogénea e graos ferriticos quase-
poligonais. e), f), g), h) X80-TM, linhas de bandeamento, ferrita
alongada e presenca de perlita.

A sequir na Figura 4.2, imagens do X80 atacado com reagente Marshall
na tentativa de revelar o contorno austenitico. De acordo com o ASM
MetalsHandbook, o reagente Marshall ele diferencia a cementita e revela

contorno prévia de grao austenitico em agos baixo carbono.



37

Figura 4.2: Amostras no plano LT atacadas com reagente Marshall, a) e b) X80-
ACC, c) e d) X80-TM.

Além da estrutura bandeada, é possivel notar que o aco X80-TM
também apresentou efeito de macro segregacao devido a solidificagdo do aco.

A Figura 4.3mostra uma faixa visivel de segregacao.

Figura 4.3: a) X80-ACC no plano NL, b) X80-TM no plano NL e c) X80-TM no plano
NT. MS: Macrosegregacao, B: bandeamento.

As imagens de MEV seguem como abaixo e foram de utilidade para
revelar em maiores detalhes as microestruturas dos agos presentes neste
estudo. O agco X80-ACC apresentou pouca formacao de perlita devido ao baixo
teor de carbono e também ao procedimento de resfriamento acelerado pos
processo termomecanico de laminacéo controlado.

Também houve a formacdo de bainita no aco X80-ACC devido o

resfriamento acelerado. Notam-se finas ripas de cementita entre ferritas,
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caracterizando bainita. Em aumentos maiores percebe-se a precipitagcdo de
debris de cementita dentro de alguns graos ferriticos, podendo assim classificar
0s pacotes de bainita como bainita inferior. Também h& a formacédo incompleta
de algumas fases, a qual muitos autores atribuem a nomenclatura de

Martensita-Austenita (M-A) para tais.

Figura 4.4: Aco X80-ACC, a) microestrutura homogénea, b) grdos alongados, c) e
d) maior detalhe. P: perlita.

O aco X80-TM Apresentou uma diferenca clara de bandeamento em
comparacdo com o X80-ACC. Além disso, foi encontrado no X80-TM mais
impurezas, inclusbes e fases indesejadas. Na Figura 4.6 pode-se notar a
presenca de inclusdes nas imagens c), d) e e). A posterior analise no EDS
permitiu a conclusdo de que a fase alongada na Figura 4.15 é sulfeto de
manganés, composto comum de ac¢os laminados e com presenca de enxofre e

manganés.



39

Figura 4.5: Aco X80-ACC, a) microestrutura homogénea, b) setas amarelas
indicando o crescimento bainitico, c) e d) B: bainita e) e f) debris de
cementita e M-A.

Primeiramente se forma um precipitado de morfologia esférica e mole.
Quando o ago passa pelo processo de laminagéo, este se alonga fortemente,
sendo prejudicial para as propriedades mecéanicas do aco. Também houve a

formacdo de microfases, fases as quais ndo se pode identificar com plena
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certeza, além da formacdo de M-A, que € um termo geral utilizado para
produtos de transformagdo incompleta, formando pequenas ripas
caracteristicas de martensita, porém tampouco sendo possivel de se

caracterizar totalmente.

Figura 4.6: Agco X80-TM, a) BMF: bandeamento de microfases, b) FA: ferrita
alotriomorfica, ¢) MF: microfases, I: inclusao/impureza, d) detalhe da
impureza, e) particula de MnS alongada, PD: perlita degenerada, f)
PD: perlita degenerada e M-A: martensita-austenita. MF e M-A
considerados como produtos de transformacé&o incompleta.



41

Nota-se pela Figura 4.7(a) a formacao literal de pacotes de bainita no
aco X80-ACC e seu grande tamanho. Detalhe em (c), revelando a
microestrutura em ripas aglomeradas. J& 0 agco X80-TM apresentou bem mais

formacéo de microfases e sua segregacéo formando zonas de bandeamento.

Figura 4.7: Aco X80 atacado com nital 5%, a) X80-ACC, B: bainita, b) X80-TM,
BMF: bandeamento microfases, c¢) detalhe “c” em (a),
microestrutura bainitica.

4.1.2. Difracdo de Raio-X
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A difragdo apresentou resultados de grande interesse com relacdo as
fases presentes bem como em relacdo a orientagdo cristalografica. O
Difratograma segue como na Figura 4.8.

A difracdo de raio-X captou a presenca da fase ferrita apenas. Apesar do
aco apresentar cementita, austenita retida e algumas outras fases, a medida do
raio-X ndo € pontual, varrendo muitos graos e ignorando valores muito baixos.

Além do padrdo de difracdo, um mapa de figura de polo foi construido
(Figura 4.9). As figuras de polo obtidas sao tipicas de acos de estrutura CCC

laminados. Sabe-se que o plano de clivagem em acos CCC é paralelo ao {001}.

—— ACC
—TM
H —— Ferrita
- A A
J R e N,

T T T T T ' T T T T T T T

40 50 60 70 80 90 100
20/°

Figura 4.8: Difratograma gerado dos ac¢os junto ao padrdo da difrac&o da ferrita.

Através da analise da figura de polo, nota-se que o plano (200), o qual é
paralelo e similar ao (100) contido na familia de planos {001}, apareceu entre a
direcdo de laminacao e normal. Mais detalhadamente, no aco X80-ACC o plano
(200) apareceu com baixo espalhamento na direcdo de laminagéo e entre a
direcéo de laminacgéo e normal. Para o ago X80-TM, o plano (200) apresentou-

se na normal, com um pouco de espalhamento para a direcdo transversal,
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fracamente na direcdo de laminacdo e intensamente entre a direcdo de
laminacéo e normal.

Para melhor caracterizar a orientacdo cristalografica, uma FDO foi
gerada como mostra a Figura 4.10. Sugere-se que, pelo fato das intensidades
apresentadas no aco X80-ACC serem menores, este tenha uma orientacéo
preferencial menos intensa talvez por ter sofrido menos passes de laminacao
na zona intercritica, pois € nesta regido de laminagdo que séo criadas texturas
cristalograficas (GOMES et al., 2004). Pela FDO obtida pelo EBSD, o aco X80-
ACC apresenta uma fibra alfa parcial, variando de {001}{110] até {113}[{110], e
orientacdes preferenciais em {001}{110] e {332}[113]. Para o aco X80-TM, pela
andlise do EBSD, a FDO apresentou apenas um pico de alta intensidade na
orientacdo de {112}[110].

110

200

2}1
211
3
-

Figura 4.9: Figura de polo geradas por meio da analise de difracdo de raio-X, a)
aco X80-ACC, b) aco X80-TM, c) Metal de referéncia de estrutura
CCC, KOCKS (1998).
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Figura 4.10: FDO a) gerada pela analise da difracdo de raio-X nas amostras X80-
ACC e X80-TM, b) gerada por meio do EBSD nas amostras X80-ACC
e X80-TM, c) perfil de intensidade ao longo da fibra alfa e d) legenda
com indicagdo de texturas e fibras, * cubo rodado, 2 fibra alfa e 3
fibra gama.

4.1.3. EBSD

A andlise de EBSD é composta de difracdo de elétrons e traz resultados
de orientacdo cristalografica, variacdo de orientacdo atdmica, e com iSSO 0
operador pode obter resultados aproximados de tamanho de grdo que
usualmente € considerado em termos metalograficos como angulos maiores
que 15 °. O EBSD também mostra as fases presentes na microestrutura. No
entanto essa medida pode ser semiquantitativa nas vezes em que o aumento €
muito grande e apenas uma regido muito particular da microestrutura €
analisada. Portanto texturas avaliadas pelas duas técnicas coincidirdo apenas
se a regiao analisada pelo EBSD for representativa da textura encontrada no

volume da amostra.
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Tabela 4.1: Valores dos tamanhos de gréo e razdo de aspecto por meio do EBSD.

Tamanho de Grédo

X80 NT NL
ACC 1.6+15 1.2+12
™ 1.0+o0s8 14 +14

LT
14 +14
1.1+12

Média
14+14
1.2 +11

Razdo de Aspecto

X80 NT NL LT
ACC 19=z10 2.0z+10 1.7 tos8
™ 1.5+07 1.8 +09 1.7 +0.7

Média
1.9+009
1.7 +o0s8

Os resultados presentes na Tabela 4.1, portanto, mostram uma

microestrutura mais grossa para o X80-ACC, no entanto o desvio € grande o

suficiente para notar que os valores se sobrepde e ha regides nas quais 0s

graos deste aco sdo menores do que no aco X80-TM. Porém, na meédia os

graos do X80-TM sdo menores. Uma possivel explicacdo para isto é o fato do

aco X80-TM possuir mais elemento de liga, principalmente de Ti, Nb e V, os

quais retardam o crescimento de grdo austenitico. Soma-se a isso o fato do

passe de laminacdo numa temperatura morna, na regiao intercritica, o que

resulta em uma deformacéo grande o suficiente para cominuir os graos.

Como descrito, outra andlise concomitante foi realizada junto ao EBSD

para verificacdo do tamanho de grdo. A utilizacdo do software Image J para

analisar tamanho de particulas, e o resultado foi como demonstrado a seguir,

na Figura 4.11 e Tabela 4.2.

(101)

Figura 4.11: Analise do tamanho de grao na face NL. Image J para o aco a) X80-
ACC, b) X80-TM. Analise EBSD para o a¢o c) X80-ACC, d) X80-TM.
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Tabela 4.2: Valor de tamanho de grdo de acordo com analise EBSD e Image J.

EBSD IMAGE J
X80-ACC | 1.38+1.37 1.16 £ 0.78
X80-TM | 1.17+1.14 0.98 + 0.57

Interessante notar também que o agco X80-ACC apresenta uma razao de
aspecto maior também, o que sugeriria maiores efeitos residuais da laminacéo,
tendo os grédos sido alongados mais intensamente. No entanto a mesma
consideracdo feita para o tamanho de grdo pode ser feita para a razdo de
aspecto sendo que o valor do desvio de ambas as medidas é o suficiente para
sobrepor os valores.

Para uma representacao mais clara das dire¢cdes da amostra, morfologia
e analise de EBSD, um cubo esquematico foi construido para ilustracdo como

as Figura 4.12 e Figura 4.13 mostram a sequir.

Figura 4.12: Construcéo 3D do cubo de EBSD dos a¢gosX80, a) e b) aco X80-ACC
e c) e d) X80-TM.
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E perceptivel a diferenca entre a morfologia dos grdos por meio dos
cubos de EBSD do aco X80-ACC e X80-TM construidos a partir das imagens
com contorno de grao. Notam-se, no plano NL do cubo do X80-TM, grédos mais
alongados, provenientes da laminacdo, e no plano NT suas secdes

transversais, com morfologia de pequenas fibras ao longo da direcdo de
laminacéo.

Figura 4.13: Construcéo 3D a partir de MO do ago a) X80-ACC e b) X80-TM.

A desorientagdo medida pela andlise de EBSD segue como na Figura
4.14 a sequir.

——TM_NT ——TM NL
0,4- ——ACC_NT| 0,4+ ——ACC_NL
203 20,31
o ®
[&] ]
@ 02 £0,2-
=] 3
8 8
= 0,11 i 0,14
010,‘ . ‘ _=§—_-.\ O,O—I ‘ . . ‘—’3“"‘\‘ .
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
Desorientagéo (°) Desorientagéo (°)

Figura 4.14: Desorientacdo da estrutura cristalina dos agcos X80-ACC e X80-TM
no plano NL e NT adquiridos pela analise de EBSD.

Como era de se esperar, a desorientacdo da estrutura cristalina do ago
X80-ACC supera a do aco X80-TM até aproximadamente 15 ° e, a partir deste

valor, 0 ago X80-TM passa a possuir um maior numero de ocorréncia. Este
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grafico esté relacionado com os resultados finais de tamanho de gréo, uma vez
gue consideramos o tamanho de gréao efetivo a partir de 15 ° de desorientacao.

Outro dado importante € a maior intensidade de baixa desorientagdo no
aco X80-ACC. A formacédo da bainita ocorre com o crescimento de um cristal e
entdo se formam aglomerados, pacotes conhecidos como sheaves, 0s quais
crescem cooperativamente. Dentro destes pacotes, as sub-unidades, ou seja,
os cristais finos de ferrita e cementita possuem uma desorientagdo de baixo
angulo entre os mesmos (BHADESHIA, 2006). Esta informacao suporta o fato
de que houve formacéo de bainita no aco X80-ACC, o que causou a elevacéo

na desorientacdo de baixo angulo.

4.1.4. EDS

Andlise de EDS conseguiu confirmar a presenca de precipitados
alongados de MnS no aco X80-TM, como mostra a analise a seguir, de acordo

com a Figura 4.15.

Silicio

Figura 4.15: Analise quimica localizada por EDS no aco X80-TM capturando
inclusdo de sulfeto de manganés.

Houve também a tentativa de realizar um linescan (Figura 4.16) de forma
a identificar varios pontos com presenca de MnS no aco X80-TM e talvez no
X80-ACC. No entanto, os dados resultantes foram muito ruidosos pois
necessita-se de longo tempo de captura de informacdo ponto a ponto para
obter um dado bem limpo além de ser imperativo delimitar pequenas regides.
No entanto, este resultado corrobora com a da composicdo quimica, uma vez

gque 0 aco X80-ACC apresentou menor teor de Mn do que o X80-TM.
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Figura 4.16: Linescan do manganés ao longo das amostras X80-ACC e X80-TM.

4.2. Ensaios Mecanicos

4.2.1. Dureza

A avaliacao de microdureza revelou que o aco X80-ACC € mais duro em
comparacao com o X80-TM. Os resultados seguem de acordo com a Figura
4.17, que mostra a linha de valor média retirada do mapa de dureza realizado
nos CPs.

A microestrutura corrobora com os resultados de dureza. Uma vez que o
aco X80-ACC possui cementita finamente dispersa e precipitada no interior do
grao ferritico e da microestrutura ndo sé ser composta por ferrita quase-
poligonal, mas também possuir bainita devido o resfriamento acelerado, isso
causa um aumento na dureza que compensa 0 menor teor de carbono e
carbono equivalente.

Nota-se também um maior desvio para o ago X80-TM e sugere-se que
isto seja causado pela estrutura bandeada. Ndo somente isto, foi verificado por
meio do software de microdureza que o ponto de maior dureza no ago X80-TM
no plano NT se posiciona justamente na zona de segregacdo, ao centro da

amostra laminada.
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Figura 4.17: Linha de dureza nos a¢gos X80-ACC e X80-TM nos planos NT e NL ao
longo da espessura do CP.

4.2.2. Ensaio de Tracgao

Os dados resultantes dos ensaios de tracao foram reportados de acordo
com DIAZ (2016) e revelaram mais a respeito dos acos, dando informacdes

sobre a resisténcia mecanica dos mesmos.

Tabela 4.3: Resultados do ensaio de tragao.

o Escoamento (MPa) o Ultima (MPa) Alongamento (%)
T(°C) X80-TM X80-ACC X80-TM X80-ACC X80-TM X80-ACC
25 475+15 * 699+3 * 22+2.3 *
& DL -20 44143 * 728+42 * 18+1 *
S -40 41112 57915 7057 695+1 19+1.2 16+0.5
& 25  633%24 * 684121  * 18+1.3 *
% DT -20 460+6 * 734+8 * 17+0.4 *

-40 4695 598+13 7674 695+11 16+0.4 14+0.7

* Consultar AVILA et al. (2016), que apresenta os valores de ensaio de
tracéo para 0 aco X80-ACC como X80 RA.
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Nota-se que 0 aco X80-ACC apresentou uma tensdo de escoamento
maior, sugerindo que este sofreu trabalho mecéanico na fase ferritica de forma a
encruar o material. Portanto, € provavel que o aco X80-ACC tenha sido
laminado na regido intercritica onde ha a presenca da ferrita porque € esse
passe que fornece as propriedades mecéanicas e tenacidade a fratura do
material, mas também cria as texturas cristalograficas (GOMES et al., 2004).
No entanto, sua laminacdo na presenca da ferrita foi menos intensa do que

para 0 aco X80-TM devido a maior texturizacéo deste apresentado.

Figura 4.18: Curvas do ensaio de tracdo a -40 °C a) CP ao longo da direcédo de
laminacgéo, b) CP ao longo da direc&o transversal a laminacéo.

O aco X80-TM apresentou maior resisténcia final, devido a sua
composicao quimica. O X80-TM possui maior teor de carbono, o que reforca o
aco. No geral, 0 X80-TM apresentou maiores alongamentos do que 0X80-ACC.
Interessante notar que o0 ago X80-TM apresentou maior orientacdo
cristalografica, sugerindo que a conformacéo deste aco se deu de forma mais
intensa. Porém, conformacdes intensas causam encruamento da liga, elevando
sua tensdao de escoamento e diminuindo seu alongamento final. Sugere-se,
portanto, que o aco X80-TM tenha sofrido passes mais severos na zona
intercritica, deformando mais a ferrita proeutetdide e algum tratamento

posterior de alivio de tensdes tenha sido realizado em uma temperatura que
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permitiu a eliminacdo das discordancias, mas ndao a ponto de recristalizar e
eliminar a orientacao cristalografica.

De acordo com AVILA (2016), o aco X80-ACC atende os requisitos da
classificagdo API-5L, PSL 2 X80, no entanto, de acordo com os valores
demonstrados na Figura 4.19, levando em consideracdo apenas o estipulado
pela norma API-5L 2004, os valores de tensdo de escoamento (sendo o valor
minimo de 552 MPa e méaximo de 690 MPa) do aco X80-TM n&o atingem o0s
requisitos para classificacdo PSL 2 X80. No entanto, a norma API-5L PSL 2
padroniza uma tensao ultima de tracdo minima de 621 MPa e maxima de 827
MPa, e estes valores sédo atendidos pelo aco TM. Nota-se, portanto, que por
composicdo quimica, o aco atende a classificagcdo X80, porém, por tensdo de
escoamento, a maioria dos ensaios do aco TM atende aos requisitos de um
X70 (485-635 MPa), ao passo que por tenséo ultima, todos os valores estao de
acordo com o normativo para X80, podendo até mesmo por tensdo ultima ser
classificado com X90. Portanto, pela maior adequacédo a classificagdo X80, o
presente aco TM ainda sera tratado como X80-TM apesar dos valores de
tensdo de escoamento estarem inadequados.

Além disso, a Tabela 4.3 mostra que a temperatura ndo exerce
influéncia significativa. A Unica hipGtese a ser considerada € a de que, como as
microestruturas do aco X80-TM apresentou maior formacéo de varias ilhas de
M-A, a reducéo da temperatura a valores negativos pode causar a formacéao de
mais martensita, o que elevaria o valor da tensao ultima, o que parece ter
ocorrido devido a tendéncia do aumento das tensoes.

No caso da direcdo do CP em relacdo ao processamento, tampouco
este se mostrou relevante na mudanca de comportamento. H4 apenas a
suspeita no ensaio de tracdo do a¢co X-80TM a 25 °C na direcéo de transversal
pois este apresentou valores altos de tensdo de escoamento em comparacao
com os ensaios a -20 e -40 °C, e com desvio padréo estreito o suficiente para
considera-lo distinto do restante. Eram esperados valores similares
independentes da temperatura ja que esta nao exerceu influencia em qualquer

condicdo. Isto mostra a grande heterogeneidade acometida no aco X80-TM.
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Figura 4.19: Gréafico em barras do ensaio de tracdo do aco APl X80-TM. Verifica-
se que 0 agco néo atende 0s requisitos mecanicos para classificacao
X80.

4.2.3. CTOD

O resultado da avaliacdo da tenacidade a fratura dos acos X80-ACC e
X80-TM nas espessuras de 7 e, 15 mm sao apresentados na Tabela 4.4

Os ensaios na espessura de 7 mm foram realizados com o objetivo de
estabelecer as diferencas de tenacidade entre as trincas crescendo na direcéo
longitudinal (T-L) e transversal (L-T) ao sentido de laminacdo. Os resultados
mostram que o X80-TM sofreu uma queda significativa da tenacidade a fratura
guando a trinca foi propagada na direcao de laminacéo. O valor dmin no sentido
L-T (0,53 mm) é de aproximadamente duas vezes o valor da diregcdo T-L,
demonstrando assim a componente de anisotropia devido a seu

processamento e microestrutura resultante.
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Figura 4.20: Resultado 6 dos a¢cos X80-ACC e X80-TM de 7mm, sentidos L-T e T-L
a 25 °C.

Figura 4.21: Regifes tipicas na superficie da amostra fraturada de ensaio CTOD.
Amostra X80-TM de 15 mm.
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Figura 4.22: Superficie de fratura do CP de CTOD de 7 mm no sentido L-T, a)
X80-TM, b) X80-ACC, c) vista lateral CC, aco X80-TM, d) vista lateral
X80-ACC.

A tenacidade no aco X80-ACC apresentou resultados préximos nas
direcbes L-T e T-L devido ao processo de fabricacdo (TMCP+ resfriamento
acelerado) que evita a formacdo de bandas da microestrutura, além deste aco

ter apresentado auséncia de macrosegregacao.

pe)

Figura 4.23: Superficie de fratura do CP de CTOD de 7 mm no sentido T-L, a)
X80-TM, b) X80-ACC, c) vista lateral aco X80-TM, d) vista lateral X80-
ACC.

Em espessuras maiores, 15 mm, a tenacidade apresentou alguns
valores baixos de CTOD devido a delaminagbes (JOO, 2012; AVILA, 2015).
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Ocorre uma queda instantanea no valor da for¢ca por causa do disparo da
delaminacdo, a qual reduz a area de atuacao da forca. Por outro lado, a curva
de CTOD mostra uma elevacdo da forgca ao longo da abertura da trinca
justamente por causa do aumento da componente biaxial de tensdo e
plastificacdo do material, 0 que pode ser levado em consideracdo como um
agente tenacificador quando a criagdo de maior area superficial ndo é um
problema grave, como poderia ser caso houvesse elementos corrosivos.

Cabe também mencionar que a maioria das amostras de X80-TM
apresentou delaminacdes durante o ensaio de CTOD nas condi¢des a -20 e -
40 °C. Porém, apenas em dois casos estas delaminac¢des foram significativas
de acordo com a norma ASTM 1820, as quais ocorreram nos dois piores
valores apresentados a -40 °C. Assim sendo, justifica-se o valor reduzido da
tenacidade a fratura. Nota-se que as delaminacfes presentes nos ensaios a -
20 °C possuem um aspecto mais abaulado e plastico como mostra a Figura
4.27.

Dentre as amostras ensaiadas de X80-ACC, apenas trés apresentaram
pop-ins, os quais foram classificados como significativos. Estes foram o pior
caso a -20 °C e os dois piores casos para o ensaio a -40 °C, obtendo os
respectivos valores de 0,39, 0,52 e 0,19 mm.

Importante notar que 0s ensaios a temperatura ambiente ndo sofreram
delaminac¢bes, e, portanto, acreditasse que a influéncia da textura para
clivagem do plano {001} seja de pouca influéncia. No entanto, este estudo
mostra que a orientacao preferencial exerce influéncia no modo de fratura. O
CTOD do aco X80-ACC de 15 mm ocorreu no sentido T-L. A analise de
difracéo de raio-X a figura de polo provou que o plano {200}, que é semelhante
ao {100}, esta de forma mais acentuada no plano de laminacdo e em sua
proximidade e de forma fraca no plano normal. Observando as superficies de
fratura do ensaio de CTOD do aco X80-ACC, nota-se que houve delaminagao
nos planos de laminacdo e normal como mostra a Figura 4.26, concordando
com a presenca de planos (001) de acordo com a analise de raio-X.

Soma-se a isto o fato de que o aco X80-TM apresentou na figura de polo
orientacao do plano {200} com a direcao de laminagcdo com baixa intensidade,

entre a direcdo de laminagéo e normal com alta intensidade e também alinhado
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com a diregdao normal. Da mesma forma, o CTOD do X80-TM ocorreu no
sentido L-T e suas delaminacdes seguem como mostradas na Figura 4.27, no
plano de laminacédo e normal, ou em outras palavras, no plano perpendicular as

direcGes de laminacao e normal.
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00 05 10 15 20 25
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Figura 4.24: CTOD X80-TM, sentido LT, 15 mm a -40 °C. a) curva forca x COD, b)
superficie de fratura. Area pontilhada: comportamento plastico do
ensaio de CTOD, D: delaminagéo.
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Figura 4.26:

Superficie de fratura do ensaio de CTOD do ago X80-ACC, a) -40 °C
com delaminacdo no plano de laminacdo e normal, b) -20 °C com
delamiancdo no planoda normal. D: delaminacéo, //: paralelo, (N):
plano normal, (L): plano longitudinal.
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Portanto, nota-se que o aco X80-ACC apresentou homogeneidade
microestrutural, menor formacdo de microfases e MA o que fez com que
resultasse em uma tenacidade a fratura melhor do que a apresentada no aco
X80-TM.

Figura 4.27: Superficie de fratura do ensaio de CTOD do a¢o X80-TM, a) -20 °C
com delaminagdo no plano da normal e de laminagéo, b) -40 °C com
delamiancéo no planoda normal e de laminacgéo.

Além disso, o fato do plano {100} apresentar-se orientado em ambos o0s
acos mostrou ter relacdo com a origem das delaminagbes. Alguns estudos
sugerem que a anisotropia microestrutural, ou seja, presenca de gréaos
alongados e nado equiaxiais, e sulfetos alongados apresentem uma influéncia
maior nos resultados do que a orientacdo cristalografica (FREGEDO, 1985;
MINTZ, 1978). Porém neste estudo existe uma clara correlacdo entre a
presenca e os sentidos de delaminagédo com o plano de clivagem {001}.
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Tabela 4.4: Resumo dos resultados de CTOD em diferentes espessuras (B) e

temperaturas (T).

B Aco T a/W OMIN Jmin 5 Entalhe
Sentido n OMme (Mm) lateral

(mm) | X80 (°C) (%) (mm) | (kJ/m?) 0 | o %)

7 ACC L-T 25 |3| 58 |0,97+0,13 | 0,83 933 3 0 0

7 |ACC T-L 25 |3| 58 |0,92+0,20 | 0,71 803 3 0 0

7 ™ L-T 25 |3]0,58|0,56+£0,04 | 0,53 618 3 0 0

7 ™ T-L 25 |3 0,57 |0,30£0,06 | 0,25 290 3 0 0

15 |ACC T-L 0O |3| 52 |1,01+0,08| 0,93 | 1017 | 3 0 20

15 |ACC T-L -20 |3| 52 |0,59+0,17 | 0,39 452 2 1 20

15 |ACC T-L -40 |3| 54 |0,66+0,56 | 0,19 226 2 1 20

15 ™ L-T 0 |3|055|0,42+0,09| 0,34 | 3929 | 3 0 20%

15 ™ L-T -20 |3 0,55 |0,36+£0,28 | 0,13 | 1498 | 2 1 22%

15 ™ L-T -40 |3 0,53 |0,23+0,18 | 0,11 | 1194 | 3 0 23%

*Valor critico de CTOD com crescimento de trinca maior que 0,2+0,78x mm);
**Valor critico de CTOD com crescimento de trinca menor que 0,2+0,78x mm.

Figura 4.28: Secao transversal do aco X80-TM T-L, 25 °C em relacao a superficie
de fratura, a) destague das microfases presentes na fratura, b) linha
de bandeamento na diregcdo da propagacdo da trinca proxima a
pontilhado

superficie de fratura. Setas amarelas:

vermelho: bandeamento.

microfases,
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De fato, as Figura 4.28Figura 4.29 mostram que houve grande presenca
de microfases na regido superficial da fratura no ago X80-TM. Adiciona-se a
isto o fato da Figura 4.28 (a) mostrar claramente a presenca de microfases
numa regido bem plana na superficie de fratura, caracteristica de clivagem.
Portanto, a textura, mais especificamente a presenca pronunciada do plano
{001} na superficie de fratura, induz a delaminagédo no aco. No entanto, como
apenas em poucos casos a delaminacgdo foi critica de acordo com a norma,
sugere-se que a presenca de uma microestrutura bandeada, segregada e com
maior presenca de microfases seja a causa da queda de tenacidade a fratura

nos casos em que as delamina¢des nao foram criticas.

Figura 4.29: Secdo lateral de fratura do CTOD do ago X80-TM, a) mapa
macroscopico, b) detalhe “b” em (a), fratura final, c) detalhe “c” em
(a), final do ensaio CTOD, d) detalhe “d” em (a), zona de
embotamento. Setas vermelhas e amarelas indicam
inclusdes/impurezas e microfases respectivamente.
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5. CONCLUSOES

As conclusdes do presente trabalho podem ser resumidas como a
sequir:

e TMCP resulta em elevacdo da resisténcia mecanica, porém causa

texturizacao do aco;

¢ Resfriamento acelerado controlado ao final do passe de acabamento

de laminagdo resultou em formagdo de uma microestrutura

majoritariamente bainitica, elevando a dureza e a tenacidade a fratura;

e Presenca de orientacao cristalografica preferencial, especificamente do

plano {001} em certas dire¢des, facilitou a ocorréncia de delaminagao

nos agos quando ensaiados em determinadas temperaturas;

¢ A maior ocorréncia de delaminacdes no aco X80-TM provavelmente se

deve a presenga de uma microestrutura bandeada, com maior presenca

de microfases e inclusdes como Mn alongados;

e Morfologia do gréo e microconstituintes apresentaram maior influéncia

na tenacidade a fratura do que tamanho efetivo de gréo.
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