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Resumo

Os tratamentos térmicos de témpera e particionamento (Q&P) vem sendo largamente estudados, uma vez que tem
sido relatado na literatura uma melhora nas propriedades mecanicas dos acos apés esses tratamentos. Busca-se, entao,
analisar os efeitos do mesmo, em acos API usados no revestimento de pocos de petréleo; e na conducao de éleo e gas
(aco API 5CT e aco API 5L, respectivamente). Esses tratamentos tém como objetivo a formacao de uma microestrutura
que consiste, normalmente, numa matriz martensitica com consideravel teor de austenita retida (x,). Desta forma, foi
desenvolvida uma rota de tratamentos Q&P, empregando-se diferentes temperaturas de particionamento, em trés acos
AP| com aplicages na industria petrolifera. As influéncias desses tratamentos nas propriedades mecanicas dos acos foram
analisadas, via ensaios de tragao, impacto Charpy e microdureza Vickers, e comparadas com os resultados obtidos ao
se utilizar a rota habitual de tratamentos térmicos, de témpera e revenimento (Q&T). Foram observadas melhoras na
ductilidade, razao elastica e tenacidade ao impacto dos acos.

Palavras-chave: Aco API 5CT; Aco API 5L; Témpera e particionamento; Microestrutura e propriedades mecanicas.

ANALYSIS OF THE EFFECTS OF THE THERMIC TREATMENT OF
QUENCHING AND PARTITIONING, ON THE MICROSTRUCTURE AND
MECHANICAL PROPERTIES OF THREE C-MN STEELS APPLIED AS API

Abstract

The thermic treatments of quenching and partitioning (Q&P) are being widely studied, hence it has been documented
an improvement in the mechanical properties of steels. Therefore, it is interesting to analyze the effects of these treatments
in API steels utilized in the drilling of pitches; and in the transport of oil and gas (API 5CT and API 5L, respectively). These
treatments normally result in a microstructure composed of a martensitic matrix with some retained austenite (x,). Therefore,
it was developed a thermic treatment route, on three API steels with application in the oil industries. The influences of
these treatments on the mechanical properties of the steels were analyzed using tensile tests, Charpy impact and Vickers
microhardness and were compared with the results from the traditional route of thermic treatments of quenching and
tempering (Q&T). It was observed some improvements in the ductility, elastic ratio and impact toughness of the steels.
Keywords: APl 5CT steels; API 5L steels; Quenching and partitioning; Microstructure and mechanical properties.

I INTRODUCAO

Uma nova rota de tratamentos térmicos, propostapor ~ a obtencdo de uma microestrutura composta por uma
Speer et al. [I] e denominada de témpera e particionamento ~ matriz martensitica com consideravel quantidade de
vem sendo cada vez mais estudada, uma vez que permite  austenita retida. Esse tratamento consiste em promover um
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resfriamento rapido do material, a partir da temperatura de
austenitizagao (T,), até uma temperatura T, que se encontra
no intervalo de inicio e fim da formagao da martensita
(M, e M, respectivamente), sendo que durante esta etapa, a
microestrutura é parcialmente transformada em martensita
primaria (o’,). Em seguida, promove-se um reaquecimento
até a temperatura de particionamento (T_), por um certo
tempo, onde ocorre uma difusao de carbono a partir da
o/, supersaturada, para a austenita nao transformada (x,).
Assim, a ¥, torna-se enriquecida em carbono e metaestavel a
temperatura ambiente. Apds o particionamento, promove-se
o resfriamento final em agua. Deve-se, contudo, garantir
que ¥, esteja suficientemente enriquecida em carbono,
para que esta nao se decomponha em martensita ou bainita
secundarias (o’ e B, respectivamente), ao término dos
tratamentos Q&P A microestrutura formada permite a
combinagao de alta resisténcia mecanica e dureza, devido a
matriz martensitica, aliados a boa ductilidade e tenacidade ao
impacto, devido a austenita retida [2,3]. Na Figura | tem-se
uma representacao esquematica dos tratamentos Q&P

Trés condicoes de equilibrio devem ser consideradas
para que ocorra o particionamento de carbono da martensita
para a austenita, estas, chamadas de condicées de equilibrio
constrito de carbono (ECC): (1) supressao da formacédo de
carbonetos; (2) mesmo potencial quimico com relacdo ao
carbono, na martensita e na austenita; (3) interface estacionaria
entre a martensita e aaustenita [1,3,4]. Uma vez que durante
os tratamentos Q&P as temperaturas sao relativamente
brandas, considera-se que nao ocorreu particionamento
de ferro ou outros elementos substitucionais [3].

Em seu estudo, Santofimia et al. [5] analisaram
um aco TRIP atacado empregando-se reagente Le Pera.
Foi observado a formacdo de ilhas claras formadas por

agos C-MN de aplicagao API

martensita nao temperada e austenita retida, que eram
claramente distintas da ferrita, enquanto que a bainita e a
martensita temperada apresentavam coloracao escura. Além
disso os autores perceberam que durante o particionamento,
empregando-se tempos mais longos, a decomposicao da
austenita em bainita superior, leva a um aumento no teor de
carbono de ¥, e a um decréscimo em sua fragao volumétrica.

Considerando-se que existe uma demanda
constante das indUstrias em se produzir acos mais baratos,
os tratamentos Q&P podem representar uma alternativa
aos tratamentos térmicos convencionais. Uma vez que
possibilitam a obtencao de acos com boa combinacio de
resisténcia mecanica e ductilidade. Dessa forma, é possivel
uma reducao nos custos de fabricagao, ja que os tubos
podem ser confeccionados com paredes mais finas e ha
possibilidade de se empregarem menos etapas durante
seu processamento. Além disso, os gastos com relagao ao
transporte desses materiais até os locais de extragao de
petréleo, seriam menores devido a diminuicao da espessura
dos tubos, sem, contudo, comprometer a seguranga e a
qualidade dos mesmos.

Nesse trabalho, analisaram-se os efeitos dos tratamentos
Q&P na microestrutura e propriedades mecanicas de trés acos
muito utilizados pela indUstria petrolifera. A fim de revelar
a microestrutura, e especificamente, microconstituintes
enriquecidos em carbono, como a ¥, € 0 constituinte
martensita/austenita retida (MA), empregaram-se dois
reagentes de ataque quimico, Nital 2% e Le Pera. Foram
realizados ensaios de tracao, impacto Charpy e microdureza
Vickers para verificar as propriedades mecanicas. Por fim,
compararam-se os resultados obtidos com os de tratamentos
térmicos convencionais, de témpera e revenimento.
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Figura |. Representacio esquematica dos tratamentos Q&P ¥, - austenita retida, o’, — martensita primaria, o’ — martensita secundaria [2].
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2 PARTE EXPERIMENTAL
2.1 Materiais

Analisaram-se trés tubos de aco C-Mn (aco A, B e C)
com aplicagdes AP, normalmente empregados no revestimento
dos pocos de exploracao de petrdleo (APl 5CT, aco C)
e na construcao de dutos para conducao de dleo e gas
(API 5L, aco A e B). Esses tubos apresentavam diferentes
teores de carbono. Possuiam didmetro externo de 273mm
e 12,7mm de espessura de parede, e foram seccionadas em
chapas. Na Tabela | apresenta-se a composi¢ao nominal
dos acos estudados.

2.2 Metodologia

Para a realizacdo dos tratamentos Q&P foi preciso
confeccionar uma cuba de aco com as dimensoes
300mm x 200mm x 200 mm. Esta, foi posicionada
no interior de um dos fornos (tipo mufla), que teve
sua temperatura ajustada para 350°C. Como sal de
témpera, empregou-se nitrato de sédio (NaNO,), uma
vez que apresenta temperatura de fusao de 310°C, e
encontra-se no intervalo de temperaturas M, e M, dos
acos do estudo. A temperatura do banho foi monitorada
por um termopar do tipo K, posicionado no interior
do banho.

1000.00 -4
4

2.2.1 Tratamentos térmicos

Na Figura 2 apresentam-se os diagramas de fase TRC
para os acos estudados. Em (a) sdo apresentadas as curvas
de resfriamento continuo para os agos A e B e em (b), esta
representado o diagrama TRC do aco C, onde: FG trata-se da
ferrita de contorno de grao; FQP é a ferrita quase poligonal;
FP representa a ferrita poligonal; FB representa a ferrita
bainitica; P trata-se da perlita e B representa a bainita.

Para realizagao do tratamento Q&T, as chapas foram
completamente austenitizadas, a temperatura de 900°C, por
|5 minutos, com témpera subsequente em 4gua. Em seguida,
foram reaquecidas até o patamar de revenimento a 650°C,
durante 40 minutos. O resfriamento final se deu ao ar calmo.

Para o tratamento Q&P as chapas de cada um
dos acos foram resfriadas, a partir da temperatura de
austenitizagao de 900°C, sendo para tal, imersas no banho
de sal fundido de NaNO,, onde sofreram témpera parcial
até a temperatura de 350°C, e foram mantidas nesse, por
5 minutos. Em seguida, foram reaquecidas até o patamar de
particionamento de 500°C, por 20 minutos, com témpera
final, em agua. Na Figura 3 apresenta-se os ciclos dos
tratamentos térmicos empregados, sendo (a), referente
ao tratamento Q&T e (b), referente ao tratamento Q&P

Ressalta-se que as temperaturas de
revenimento/particionamento foram arbitrarias, a fim
de verificar os efeitos dos tratamentos Q&P sobre acos
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Figura 2. Diagramas TRC empregados para a determinacao das transformagoes de fase esperadas para (a) acos A e B; (b) aco C, onde,
F: ferrita; FG: ferrita granular; FQP: ferrita quase poligonal; FP: ferrita poligonal; FB: ferrita bainitica; P: perlita e B: bainita. Fonte: Trindade

(relatério confidencial).

Tabela |. Composicao quimica nominal dos acos C-Mn, empregados no estudo (% em massa)

Amostra

C . Si | Mn Cr_, Al B . Ti+ Nb+V
(Ago) e e e e e e
A 0,10 0,27 1,80 0,16 0,04 0,0005 <0,07
B 0,20 0,27 1,80 0,24 0,04 0,0005 <0,07
C 0,27 0,35 1,80 0,44 0,04 0,0020 <0,08
Fonte: VSB.
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Figura 3. Representacao esquemdtica dos tratamentos térmicos desenvolvidos, com as respectivas temperaturas dos patamares isotérmicos.

(2) Q&T; (b) Q&P

Tabela 2. Parametros dos tratamentos Q&T e Q&P empregados nas amostras BQT e BQP

Témpera e Revenimento

Amostra — — -
Austenitizacao Témpera Revenimento
BQT T (°C) t (min) em agua T(°C) t (min)
920 10 650 30
Témpera e Particionamento
Amostra T . —
Austenitizacao Resfriamento* Particionamento
BQP T (°C) t (min) T (°C) t (min) T(°C) t (min)
920 10 350 5 650 30

*Q resfriamento refere-se a témpera parcial em sal fundido de NaNO,.

com aplicacao API, uma vez que ainda nao estio muito
documentados na literatura. Além disso, buscando-se
avaliar os efeitos das temperaturas de austenitizacio e
de particionamento na microestrutura, repetiram-se os
tratamentos Q&P, no aco com menor teor de carbono
(amostra B). Na Tabela 2, detalha-se os parametros do
tratamento Q&T (amostra BQT, para comparacao) e Q&P
(amostra BQP) analisados nesta etapa.

2.2.2 Ensaios mecanicos e analises microestruturais

As propriedades mecéanicas foram analisadas a
partir de ensaio de tracdo (EMIC 1.000kN, modelo DL);
impacto Charpy a -60°C (Instron 406,7], modelo SI-1D3);
e microdureza Vickers (EMCOTEST, modelo Duravision 250),
utilizando a carga de 1.000gf por 10 segundos. Para as
analises microestruturais foram empregados dois reagentes
quimicos diferentes, Nital 2% e reagente Le Pera (para
amostras submetidas aos tratamentos Q&P).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Analises Microestruturais

Na Figura 4 apresentam-se as microestruturas do
aco A (MEV), submetidas aos tratamentos (a) Q&T, (b) Q&P
(Nital 29) e (c) Q&P (Le Pera). Pode-se perceber que as
microestruturas formadas em ambos os tratamentos sao
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similares. Em (a) a microestrutura é composta por bainita
revenida (B’); em (b) observa-se a presenca de ferrita (F)
e bainita; enquanto que em (c), supde-se que o grao nao
atacado (alto relevo) corresponda a ¥, apesar de ser dificil
realizar corretamente sua diferenciacio com relacao ao
constituinte MA. Acredita-se, entretanto, que parte ¥, deve
ter se decomposto em B, uma vez que, provavelmente, a
mesma, nao tenha sido suficientemente enriquecida em
carbono. As diferencas observadas entre (b) e (c) devem-se
aos reagentes de ataque quimico agirem, preferencialmente,
em areas diferentes da microestrutura [6]. Quanto ao
ago B, foi formado bainita priméria (B), secundaria (B,) e
constituinte MA apds os tratamentos Q&P; enquanto que o
aco C, possui uma matriz composta por o', majoritariamente,
além apresentar um constituinte com coloracao mais clara
que pode tratar-se de martensita secundaria (o), B; ou
mesmo, constituinte MA. Acredita-se se tratar do constituinte
MA, devido aos resultados dos ensaios mecanicos obtidos
(tracdo e impacto, 3.2). Tais resultados estao de acordo
com o obtido por [7,8].

3.2 Ensaios Mecanicos

3.2.1 Ensaio de tracao

Os resultados obtidos, em relacao ao limite de
escoamento (LE), limite de resisténcia (LR), bem como a
variagao da razao elastica (LE/LR) para os tratamentos Q&P
foram comparados com os valores obtidos para os corpos
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de prova que sofreram o tratamento Q&T, como pode-se
observar na Figura 5. Em (a) tém-se os resultados do ensaio
de tragao, com relagao aos valores de LE e LR, nas condicoes
Q&T e Q&P; e em (b) esta representada a razao elastica.

Os resultados de LE e LR para os acos na condicao
Q&P, apresentam valores menores quando comparados,
com a condicao Q&T. Além disso, o LE das amostras
tratadas por Q&P diminui com o aumento do teor de
carbono dos agos. Esse resultado é provavelmente devido as
microestruturas formadas. Nos acos B e C, observaram-se
estruturas secundarias, como BS e oc’s, que causaram variagoes
significativas quanto ao LR no ago C, onde provavelmente
esses constituintes foram gerados em maior quantidade.

Segundo Mandal et al. [7] a diminuicao da resisténcia
mecanica dos acos tratados por Q&P e sua maior ductilidade,
pode ser atribuido a combinacao de diversos fatores como:
diminuicdo na supersaturacao em carbono da martensita;
variagdes na densidade de discordancias; presenca de
ferrita na microestrutura final do aco (como observado nas
amostras do aco A); e aumento na fracdo de austenita retida,
enriquecida em carbono. Além disso, como as condigdes de
témpera sao mais severas nos tratamentos Q&T, a formacao
da martensita é favorecida.

A razdo elastica (LE/LR), também é um parametro
importante a ser analisado, quanto a aplicabilidade dos
tratamentos de Q&P, pois o efeito mola, esta diretamente
ligado a esta relacdo. Esse fenomeno indesejavel ocorre,
quando a chapa que esta sendo conformada, “salta da
matriz” por nio assumir o formato desejado, diminuindo a
capacidade do material de tolerar deformacoes plasticas [8,9].
Dessa forma, quanto mais baixos os valores da razao
elastica, maior a capacidade de encruamento do material, e
consequentemente, menor a probabilidade do surgimento
desse efeito durante a conformacao do tubo. Entao, pode-se
perceber a partir da Figura 5b, que a condicao Q&P foi
benéfica para os agos nesse sentido.

Em seguida analisaram-se as amostras BQP que foram
tratadas via Q&P. Na Figura 6 observa-se um aumento na
ductilidade dos acos submetidos aos tratamentos Q&P,
com um alongamento de aproximadamente 4% quando
comparados aos tratamento Q&T. Pode-se justificar esse
aumento pela a ocorréncia do Efeito TRIP, no qual parte
da L transforma-se em martensita, devido a aplicacao de
uma tensao externa. Efeito esse, que gera uma diminuicao
das tensdes residuais localizadas do material, devido a esta
transformacao de fase [10]. Tal resultado, esta de acordo

Figura 4. Microestruturas do aco C-Mn A apés os tratamentos (a) Q&T, (b) Q&P (nital 2%) (c) Q&P (Le Pera).
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Figura 5. (a) Resisténcia mecanica; (b) Razao elastica (LE/LR); obtidas para as amostras dos acos C-Mn A, B e C. submetidas aos tratamentos

Q&T e Q&P
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com o proposto por [11,12]. Além disso, esse ganho na
ductilidade é muito benéfico para agos com aplicagao API,
uma vez que no processo de lancamento de dutos
submarinos pelo método reeling ocorre um aumento na

1 - Condic¢do Q&T
2 - Condicdo Q&P

— N\

Tensdo (MPa)
8 8§ 8 8 8 3

8

o
(-]

6 8 10 12
Deformacao (%)

14 16 18

Figura 6. Curvas de tensdo x deformacao obtidas para as amostras
BQT e BQP submetidas aos tratamentos Q&T e Q&P, respectivamente;
aco C-Mn B.
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Figura 7. Resisténcia ao impacto a temperatura de -60°C, das amostras
dos acos C-Mn A, B e C, submetidas aos tratamentos Q&T e Q&P

agos C-MN de aplicagao API

resisténcia mecanica do ago, com consequente reducao
na ductilidade [13].

3.2.2 Ensaio de impacto Charpy

A partir da Figura 7, percebe-se que os tratamentos
Q&P melhoraram um pouco a tenacidade ao impacto
do aco A, enquanto que para os acos B e C, a mesma
apresentou-se muito inferior. Esse efeito pode ser atribuido
a presenca de B, (ago B) e o’ (ago C) além desses agos
apresentarem maior teor de carbono, e o constituinte MA
(possivelmente formado) em suas microestruturas. Essas
fases sao formadas pela decomposicao da ¥, devido ao
particionamento de carbono nao ter sido suficiente para
promover a estabilizacdo da mesma, sendo que possuem
baixa tenacidade ao impacto, diminuindo a energia absorvida.
Além disso, a microestrutura formada no aco A é composta
por F e B, e foi observada a presenca de ¥, que aumentaa
tenacidade ao impacto do mesmo [ 1-3], evidenciando uma
melhoria no comportamento desse aco quando submetido
ao tratamento proposto, sendo esse um dos objetivos dos
tratamentos térmicos de témpera e particionamento.

O aumento observado quanto a tenacidade ao impacto
do aco A, pode ser explicado, ja que no ensaio de impacto
parte da energia potencial, devido ao movimento do martelo,
¢ absorvida pelo o material e provoca uma transformacao
de fase, da austenita em martensita. Esta transformacao é
denominada de Efeito TRIP e causa um relaxamento das
tensoes residuais locais. Além disso, a transformacao de fase
pode ocorrer de forma localizada na ponta de eventuais
trincas, podendo inclusive ser gerada pela deformagao que
a propria trinca causa no material. Dessa forma, a energia
necessaria para promover a falha do aco é maior [10, 14].

Analisaram-se entdo, as amostras BQT e BQP,
quanto a tenacidade ao impacto. Apresentam-se tais
resultados na Figura 8, na forma de energia absorvida (J)
em funcdo da Temperatura (°C). Pode-se perceber que
na condicao Q&P, no geral, a energia absorvida no ensaio
de impacto foi maior que quando comparado a condicao
QA&T, para temperaturas >-20°C, sendo que abaixo desta,
o comportamento do material foi o inverso.

Q+T

g

Q+P

&

g

g

§N

g

Energia absorvida (J)
o &

0

Temperatura (°C)

-80 -60

Figura 8. Energia absorvida (J) no ensaio de impacto x Temperatura (°C) para as amostras BQT e BQP; aco C-Mn B.
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Figura 9. Dureza média em funcao de (a) temperatura de revenimento; (b) temperatura de particionamento, para tratamento de Q&T e Q&P

das amostras dos acos C-Mn A, Be C.
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Figura 10. Dureza média em funcdo patamar de temperatura das
amostras do aco C-Mn C submetidas a Q&T e Q&P.

3.2.3 Ensaio de microdureza Vickers

As amostras dos acos A, B e C, submetidas a Q&P,
apresentaram tendéncias semelhantes as submetidas a Q&T,
conforme pode ser observado na Figura 9. O aco com
maior teor inicial de carbono (aco C) apresentou valores
mais altos no que diz respeito a dureza média. Justificam-se
esses resultados, a partir das microestruturas observadas
nos acos em questao apods os tratamentos Q&P nas quais
observou-se a presenca de ferrita e bainita no aco A; e bainita
no aco B que possuem durezas menores que a martensita
primaria, formada no ago C.

A partir do comparativo entre as curvas de dureza do
aco C, construiu-se o grafico da Figura |10 para as condigoes
Q&T e Q&P Observa-se de acordo com a Figura 9, que
o comportamento desse aco difere dos demais. Para os
acos A e B, a dureza média obtida ap6s os tratamentos Q&T, foi
maior que a dureza média dos tratamentos Q&P, em todas as
temperaturas de particionamento. Entretanto, essa tendéncia
nao se manteve para o ago C, a temperaturas inferiores a
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