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Resumo

Os agos API-OCTG graus K55 e T95 sdo importantes materiais de engenharia atualmente especificados para fabricacao
de tubos sem costura para aplica¢do nos processos de extracao de 6leo e gas. Considerando a crescente demanda destes
produtos com cada vez melhores relacdes entre resisténcia mecanica e tenacidade ao impacto, este trabalho se propds a
investigar os efeitos de tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes sobre a evolugdo microestrutural e as propriedades
mecanicas de dois acos com composicdes quimicas que atendem os requisitos dos referidos graus. Simulagdes termodinamicas
computacionais e ensaios dilatométricos foram utilizados para se determinar temperaturas criticas de austenitizacao e a
susceptibilidade a formacao de carbonetos nos acos estudados. Sucessivos tratamentos térmicos de normaliza¢ao foram
planejados e executados. Por meio da aplicag@o de técnicas de caracterizagdo microestrutural (MEV-STEM) e de ensaios
mecanicos de dureza, tragdo e impacto Charpy, mostrou-se que os tratamentos térmicos de multiplas normalizacdes
tiveram efeito positivo sobre o refino microestrutural dos dois acos. Os efeitos mais significativos foram observados até
o segundo ciclo de normalizag@o, sendo pequenas as diferencas microestruturais e de propriedades mecanicas entre o
segundo e o terceiro ciclo. O efeito das multiplas normalizag¢des foi mais pronunciado para o grau T95, onde a diminui¢ao
do tamanho de grao austenitico prévio, as redistribuigdes de soluto e de precipitados propiciaram melhoria significativa
das propriedades mecanicas.
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Evaluation of multiple normalizing heat treatments as
mechanism of microstructural refinement and mechanical
properties improvement in API-OCTG steels

Abstract

The API-OCTG steels grades K55 and T95 are important engineering materials specified, nowadays, as raw-material
for the manufacturing of seamless pipes used in oil and gas extraction processes. Considering the growing demand for these
products with increasingly better mechanical strength and impact toughness ratio, this work proposed to investigate the
effects of multiple normalizing heat treatments on the microstructural evolution and mechanical properties of two steels
with chemical compositions that meet the requirements of the abovementioned grades. Computational thermodynamic
simulations and dilatometric tests were carried out to determine critical austenitizing temperatures and the steel susceptibility
to carbide formation. Successive normalizing heat treatments were planned and executed. Applying microstructural
characterization techniques (MEV-STEM) and mechanical tests (hardness, tensile test, Charpy impact test), it was shown
that multiple normalizing heat treatments had a positive effect on the microstructural refining of the both studied steels.
The most significant effects were observed until to the second normalizing cycle. There were not great differences between
microstructure and mechanical properties measured for the second and the third cycles. This effect was more pronounced
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for grade T95, where the decrease of the previous austenitic grain size, solute and precipitate redistributions provided

significant improvements in mechanical properties.

Keywords: API steels; Multiple normalizing; Microstructural refinement; Mechanical properties.

1 Introducao

Nos ultimos anos, o segmento industrial de 6leo e
gas vem aumentando significativamente a sua produgéo,
impulsionando assim os investimentos em tecnologia para a
extragdo e transporte dos hidrocarbonetos. Segundo a Agéncia
Nacional de Petroleo, Gas Natural e Biocombustiveis, nos
ultimos 10 anos, verificou-se um aumento de aproximadamente
53% na producdo diaria de barris de 6leo equivalente no
Pais[1]. No Brasil, o pré-sal se destaca como uma importante
reserva de 6leo leve (°API > 31), de alta qualidade e com
elevado valor comercial. Esta realidade coloca o Pais em uma
posicao estratégica face a crescente demanda mundial por
energia. Em 2020, o Brasil apresentou recorde na produgao
de petroleo e gas natural, totalizando 3,74 milhdes de barris
de 6leo equivalente por dia [1,2]. Entretanto, usufruir
dessa riqueza traz grandes desafios tecnologicos, pois, o
pré-sal esta em uma camada de rochas porosas localizadas
entre cinco e seis mil metros abaixo do leito submarino e a
aproximadamente 400km da costa litoranea. Neste contexto,
existe a necessidade que se desenvolvam projetos estruturais
muito robustos que tornem seguros € viaveis 0s processos
de extragdo e condug¢do dos hidrocarbonetos em ambientes
tdo agressivos aos materiais em termos de variacao de
temperatura, corrosdo e esforgos mecanicos. E nesse cenario
que a demanda por tubos de acos de elevada resisténcia
mecanica e alta tenacidade vem crescendo fortemente no
mercado nacional e internacional [2-4].

Existem dois grupos de aplicacdo de produtos
tubulares de ago na industria de hidrocarbonetos: (a) tubos
para a condugdo (pipelines) [5] e (b) tubos empregados
nas operacdes de exploracdo e produgdo de oleo e gas,
geralmente denominados Oil Country Tubular Goods
(OCTG) [6]. Os produtos OCTG consistem basicamente nos
tubos de perfurag@o de pogos (drill pipes), nas colunas de
revestimento dos mesmos (casing) e nos tubos de producao
(tubing pipes) utilizados para a extragdo de 6leo e gas dos
pogcos. Estes estdo sujeitos a condi¢cdes mais agressivas de
trabalho do que os pipelines e, portanto, precisam atender a
exigentes requisitos de composi¢do quimica e propriedades
mecanicas estipulados pela norma API-5CT para garantir o
seu bom desempenho durante a aplicagdo [6-8].

Segundo a norma API-5CT [6], que também
regulamenta as rotas de fabricagdo, os produtos OCTG
podem ser fabricados por meio de laminagdo de tubos sem
costura aplicado a agos de alta resisténcia mecanica e baixa
liga (ARBL). Como este tipo de laminagdo ndo consiste
em um processamento termomecanico, o ajuste final da
microestrutura e, consequentemente, das propriedades
mecanicas dos tubos ¢ alcangado em uma etapa posterior
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de tratamentos térmicos, sendo a normalizagdo, a témpera
e o revenimento os mais usualmente empregados [3,6-8].
Com os crescentes desafios relacionados a exploragdo dos
hidrocarbonetos em condi¢des cada vez mais agressivas, em
associa¢@o ao fato de que na industria petrolifera o custo
fixo das instalagdes ¢ particularmente elevado, o uso de
materiais com uma boa relacdo entre resisténcia mecanica
e tenacidade ao impacto em baixas temperaturas vem sendo
cada vez mais desejada. Quanto melhor for esta relacdo,
mais poder-se-a utilizar estruturas tubulares com menores
espessuras de parede e mais leves, garantindo-se o0 mesmo
desempenho mecanico a um menor custo [3,9-11].

A norma API-5CT classifica os diversos produtos
tubulares de aco em graus definidos com base em requisitos
quimicos e de propriedades. O grau K55, por exemplo,
consiste em um ago de alta resisténcia mecanica e baixa liga
(ARBL) cuja composi¢do quimica ¢ limitada pela norma
apenas em termos de valores maximos de S e P (0,03% para
ambos) que sdo fragilizantes, podendo os demais elementos
quimicos serem definidos pelo fabricante de forma a obter
produtos que atendam aos requisitos de propriedades
mecanicas e soldabilidade. O grau K55 ¢ destinado a aplicagdo
como revestimento de pocos (casing) e, segundo a norma
API-5CT, pode ser manufaturado por laminag@o sem costura
seguido de tratamento térmico de normalizag¢@o ou témpera
e revenimento, devendo apresentar limite de escoamento
em tragdo entre 379 MPa e 552 MPa, assim como limite de
resisténcia minimo de 655 MPa.

O grau T95 ¢ destinado a tubos de produgéo (fubing
pipe) e sua especificagdo quimica é mais restritiva, permitindo
concentragdes maximas em peso de carbono e manganés de,
respectivamente, 0,35% e 1,20%. Este grau se caracteriza
pelas adi¢des de Cr e Mo, sendo os valores minimos e
maximos: Cr (0,40% min.; 1,5% max.); Mo (0,25% min.;
0,85% max.). Nele, pode-se adicionar ainda até 0,99% de
Ni. Este grau ¢ especificado atualmente para fabricacdo por
laminag@o sem costura seguida de tratamentos térmicos
de témpera e revenimento de forma a alcancgar limites de
escoamento e de resisténcia minimos de, respectivamente,
655 MPa e 724 MPa [6].

Uma vez que os requisitos de resisténcia mecanica
precisam ser alcangados, visando se obter também produtos
com boa tenacidade ao impacto, os processos de fabricacao
devem ser delineados de forma a ativar os mecanismos de
endurecimento mais adequados. Em relag@o ao grau K55,
quando normalizado, a sua microestrutura ¢ constituida por
ferrita e perlita. Quanto mais refinada for a microestrutura,
melhor sera a relagdo entre os indicadores de resisténcia
mecanica ¢ a tenacidade ao impacto [3,10-14]. Em relagao
ao grau T95, quando temperado, ele ¢ constituido
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majoritariamente por martensita com ilhas de constituinte
MA (martensita-austenita retida). Nesta condicdo, ele se
apresenta com elevada resisténcia mecanica, porém com
tenacidade limitada, sendo o revenimento responsavel pelo
ajuste final de propriedades [6]. No entanto, para estas
composi¢des quimicas, ao se considerar o classico processo
de laminagdo de tubos sem costura seguido de normalizagao
ou tempera e revenimento, o limiar em termos de ajuste
microestrutural buscando aumento de resisténcia mecanica
e de tenacidade ao impacto parece ter sido alcancado, ndo
sendo relatados grandes desenvolvimentos nos tltimos anos.
Caso novas rotas de tratamentos térmicos, quando aplicadas
nestes agos, permitissem extrapolar o que ja se consegue
atualmente, elas seriam muito bem-vindas, pois, com a
utilizagdo de materiais mecanicamente mais resistentes e
com boa ductilidade, tubos de paredes mais finas poderiam
ser utilizados com seguranga nos projetos do setor de 6leo e
gas, diminuindo significativamente os custos de implantacao
e manutencdo dos pogos de exploragdo.

Neste sentido, observa-se que um aspecto ainda
muito pouco explorado em linhas industriais de fabricagao
de tubos sem costura, vem ganhando destaque na fabricagao
de produtos de aco de ultraelevada resisténcia mecénica e
boa tenacidade para aplicagdes na industria aeroespacial,
automotiva ¢ militar. Em cenarios onde ndo ¢ possivel a
utilizagdo de laminagao termomecanica, tratamentos térmicos
ciclicos como ferramenta para o refino de grao austenitico
vém sendo utilizados com sucesso em agos baixo carbono
com adi¢@o de elementos bons formadores de carbonetos
como Nb, Cr, Mo entre outros [14-19]. Alguns autores tém
mostrado que sucessivos ciclos térmicos de austenitizagao,
realizados em sequéncia, tém apresentado bom potencial para
promover a diminui¢ao do tamanho de gréo austenitico e,
assim, refinar a microestrutura final apos normalizagdo ou
témpera [14-19]. Autores tém destacado que a resisténcia
mecanica, a tenacidade ao impacto e a temperatura de
transi¢do ductil-fragil de alguns agos podem ser melhoradas
por meio da utilizagdo de tratamentos térmicos de multiplas
normaliza¢des ou multiplas t€émperas [14-19]. Segundo a
literatura encontrada, como a nucleagdo da austenita na
etapa de austenitizagdo ¢ heterogénea, caso a temperatura de
austenitizacdo seja ligeiramente acima de Ac, e 0 ago possua
mecanismos que restrinjam a mobilidade dos contornos
de gréos austeniticos, como precipitados por exemplo, a
cada ciclo de austenitizagdo, o tamanho de grdo austenitico
podera diminuir. Desta forma, seja para normaliza¢do ou
témpera, havera um potencial extra de refino microestrutural
comparado a utilizagdo de um tnico clico tradicional de
austenitizagdo empregado nos tratamentos térmicos classicos
de normalizagdo e témpera [14-19].

Tabela 1. Composi¢do quimica dos agos estudados (% em peso)

Como existem poucos dados sobre a aplicagdo de
tratamentos térmicos ciclicos com multiplas austenitizagoes em
acos para fabricacdo de tubos sem costura para aplicagdo na
industria de 6leos e gas, o presente estudo se propds a avaliar
o efeito de tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes
sobre a microestrutura e propriedades mecanicas de dois
acos de alto valor agregado que sdo atualmente utilizados
na industria para fabricagao de tubos API-5CT graus K55 e
T95. Apesar da literatura também apontar o bom potencial
dos tratamentos ciclicos de témpera, destaca-se que neste
estudo pioneiro, focou-se nas multiplas normalizagdes por
serem, em escala industrial, de mais simples execugdo
e de menor custo. Por meio da utilizacdo de simulagdes
termodindmicas computacionais ¢ ensaios de dilatometria,
ciclos de multiplas normalizagdes foram definidos e aplicados
sobre corpos de prova dos dois agos. Para a caracterizagido
destes acos termicamente tratados, foram realizadas analises
microestruturais, assim como executados ensaios mecanicos
de tracdo, dureza e impacto Charpy.

2 Materiais e métodos
2.1 Materiais

As amostras de aco utilizadas neste estudo foram
retiradas de dois tubos sem costura: o primeiro sendo
classificado como grau K55 (aco A) e o segundo como grau
T95 (Ago B) segundo a norma API-5CT [6]. As amostras
foram coletadas de tubos que tinham 339,6 mm de didmetro
e 15,9 mm de espessura de parede para o grau K55 e
355,6 mm de diametro e 20,6 mm de espessura de parede
para o grau T95, ambos resfriados ao ar ap6s laminagdo a
quente. A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica dos
acos estudados. Se comparados os dois acos (A e B), o ago
A possui menor teor de C, maior teor de Mn e menores
adi¢des de elementos bons formadores de carbonetos (Cr
+ Mo + Nb+Ti+ V)doque o B.

2.2 Métodos
2.2.1 Simulacio termodinimica computacional

Com o objetivo de determinar as temperaturas criticas
de austenitizagdo dos agos estudados no equilibrio (Ae, e
Ae,), assim como se determinar os campos de estabilidade das
fases em fun¢do da temperatura, simulagdes termodinamicas
computacionais foram realizadas utilizando-se o software
MatCalc®. As composi¢des quimicas dos agos foram
utilizadas como dados de entrada nas simulagdes ¢ a base
de dados aplicada foi a mc_fe v2.060 tdb.

Amostra Grau API 5CT C Mn Si Ni P S Cr+Mo +Nb+Ti+V
A K55 0,25 1,00 0,20 0,05 0,010 0,002 0,3870
B T95 0,30 0,40 0,40 0,04 0,010 0,001 1,2320
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2.2.2 Determinacao das temperaturas criticas Ac, e Ac,

Para a determinagdo das temperaturas criticas de
austenitizagdo fora do equilibrio (Acl e Ac3), ensaios de
aquecimento continuo foram realizados em um dilatdmetro
do modelo R.I.T.A. L78 da fabricante Linseis. Para os dois
acos, corpos de prova cilindricos (10 mm de comprimento
e 3 mm de diametro) foram aquecidos com taxa constante
de 3 °C/s até 950 °C, onde permaneceram por 1 minuto,
sendo entdo resfriados, sob fluxo de gés hélio, a 2 °C/s
até a temperatura ambiente. As temperaturas criticas de
austenitizag@o foram medidas na etapa de aquecimento das
amostras por meio da utilizagdo do método dos desvios minimos
(em triplicata) [20,21]. Baseando-se nesta caracterizagao,
definiu-se a temperatura de austenitizagdo Ty a ser utilizada
nos tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes.

2.2.3 Tratamentos térmicos de normalizacio

Amostras representativas dos dois agos foram
retiradas na diregao longitudinal dos tubos e submetidas a
sucessivos ciclos de tratamentos térmicos de normalizacdo
conforme destacado na Tabela 2. As amostras foram
austenitizadas em forno de aquecimento industrial modelo
HAVE PERT 30 com atmosfera inerte constituida por gas
N,. A partir dos resultados das etapas de determinagado das
temperaturas criticas de austenitizagdo no equilibrio e fora
do equilibrio, definiu-se, para os dois agos, que todos os
ciclos de normalizacdo seriam realizados na temperatura
Ty=925°C e as amostras seriam resfriadas ao ar calmo até
a temperatura ambiente. Para cada ciclo proposto, para os
dois acos estudados, trés corpos de prova para ensaios de
dureza, tragdo e impacto foram tratados. Todos os ensaios
mecanicos foram realizados em triplicata.

2.2.4 Caracterizacdo microestrutural

Para os dois acos estudados, as amostras termicamente
tratadas foram submetidas aos procedimentos padrdo de
preparacdo metalografica recomendados pela norma ASTM
E3 [22]. Apés a preparacdo, as amostras foram atacadas com
Nital 2% e as microestruturas foram avaliadas por meio
da utilizagdo de um microscopio eletronico de varredura
(MEV) da fabricante FEI, modelo INSPECT S50. Com o
objetivo de se avaliar o efeito dos tratamentos térmicos de
multiplas normalizagdes sobre o tamanho de grio austenitico
prévio dos agos estudados, as mesmas amostras também
foram submetidas a ataques quimicos com reativo Teepol
(200 mL de agua purificada, 2,4 g de acido picrico, 2 mL

acido cloridrico e 20 mL de detergente neutro). O método dos
interceptos lineares, descrito pela norma ASTM E112 [23],
foi aplicado pelo numero de campos suficientes para que
se alcancasse uma precisao relativa percentual inferior a
10% [23]. Para garantir a representatividade dos resultados
dentro deste critério, foi necessario medir 30 e 25 linhas
paras as amostras A e B respectivamente.

Considerando que o aco B, devido a sua composicao
quimica, ¢ fortemente susceptivel a precipitagdo de carbonetos,
assim como a literatura técnica aponta que tratamentos térmicos
de multiplas normaliza¢des ou multiplas t€émperas podem
modificar significativamente a distribui¢do dos mesmos
(fragdo e tamanho) [24,25], neste trabalho, um detector STEM
(Scanning Transmission Electron Microscopy) acoplado a
um MEV-FEG JEOL modelo JSM 7100 LV foi utilizado
para se avaliar o efeito de multiplas normaliza¢des sobre a
distribui¢do de precipitados no ago B. Para a determinag@o
dos tamanhos e das fra¢des dos precipitados, foi empregada
a técnica de MEV no modo transmissdo (STEM) com
medidas simultdneas de composicao quimica por EDS [24].
Amostras representativas do ago B submetidas a uma (1N)
e a trés (3N) normaliza¢des foram preparadas por meio
da metodologia de extrag@o de precipitados por réplica de
carbono [24]. Para este fim, apds preparagio metalografica
convencional (ASTM E3) [22], as amostras foram submetidas
a um primeiro ataque com reativo Nital 2%. Em seguida,
foi realizada uma fina deposigdo de carbono por magnetron
sputtering (espessura da ordem de 10 nm) sobre a superficie
atacada e um segundo ataque eletrolitico com Nital 10%
(10 V) foi executado para remocao da camada de carbono.
O filme de carbono foi entdo posicionado sobre uma malha
de cobre para analise. Para esta caracterizagdo, utilizou-se
uma tensdo de aceleracdo de 30 kV. Para cada condi¢do
analisada, quantificou-se 15 campos com magnifica¢ao de
100.000 X.

2.2.5 Caracterizacio mecanica

A caracterizagdo mecanica das amostras dos agos
A e B submetidas aos diferentes tratamentos de multiplas
normalizacdes foi feita por meio da execugdo de ensaios
de dureza, trag@o e impacto Charpy. Os ensaios de dureza
HV10 foram realizados de acordo com a norma ASTM
E384 [26] em um durémetro Emco Test, modelo Dura Vision
250. As medigdes foram realizadas na se¢do longitudinal
do tubo. Os valores médios foram calculados a partir das
médias aritméticas de nove medigdes feitas nas superficies
externa e interna do tubo, assim como no centro da parede
(investigacdo de homogeneidade). Os ensaios de tragdo

Tabela 2. Identificagdo de amostras e parametros de tratamentos térmicos de multiplas normaliza¢des utilizados

Tempo de encharque Condicdes de

Identificacao Tratamento térmico Temperatura (°C) (min) resfriamento
IN Normalizagdo Simples 10 Ar calmo
2N Dupla Normalizagao 10 Ar calmo
3N Tripla Normalizagao 10 Ar calmo

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2667

4/15



Avaliagao da Possibilidade de Aplicagdo de Tratamentos Térmicos de Multiplas Normalizagdes como Mecanismo de Refino Microestrutural e

Incremento de Propriedades Mecanicas em Agos API-OCTG

foram realizados a temperatura ambiente, em triplicata, de
acordo com a norma ASTM E8M [27] (I,= 59,2mm, d =
6,0mm). A maquina universal de ensaios utilizada foi uma
da fabricante EMIC com célula de carga de 1000kN, modelo
DL-100000. Os ensaios de impacto Charpy foram realizados
a -20°C, em triplicata, de acordo com as normas ASTM
A370 [28] e ASTM E23 [29]. Foram produzidos corpos de
prova subsize (55 mm x 10 mm x 3 mm), usinados na dire¢do
longitudinal do tubo (entalhe na transversal). A maquina
utilizada nesta etapa foi a de modelo SI-103 da fabricante
Instron, com capacidade maxima de 406,7 J.

3 Resultados e discussao
3.1 Simulag¢ao termodinidmica computacional

A Figura 1 apresenta os diagramas de fases obtidos
por meio de simulagdo computacional para os a¢os estudados.

Pode-se observar que, no equilibrio, as temperaturas criticas
de austenitizacdo para os A ¢ B sdo, respectivamente,

Ae =704°C; Ae,= 823°C e Ae =728 °C; Ae,=827 °C.
Percebe-se que as temperaturas criticas do ago A sdo um
pouco menores do que as de B. Segundo a literatura, isso se
justifica principalmente pela maior concentragdo de Mn no
aco A, pois este elemento ¢ fortemente y-géneo e expande o
campo de estabilidade da austenita [11,21,30]. Observa-se
ainda que o0 aco A € pouco susceptivel a formagao de outros
carbonetos que ndo a cementita (Fe,C) e isso se deve a sua
relativa baixa concentragao de elementos bons formadores
de carbonetos como Cr, Mo, V, Ti e Nb [11,12,24,25].
Ja para o aco B, observa-se a possibilidade de significativa
precipitagdo de carbonetos do tipo M_C, a partir de 810°C.
Segundo a literatura, para agos com composi¢do quimica
semelhante a do ago B, estes precipitados M, C, podem estar
associados tanto a carbonetos de Cr quanto a carbonetos de
Mo [24,25].

3.2 Temperaturas criticas Ac, e Ac,

AFigura 2 exemplifica curvas de dilatometria utilizadas
para se medir as temperaturas criticas de austenitizagao fora do

Ae =823°C
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Figura 1. Diagramas de fases calculados por simulagido termodinamica computacional para os agos (a) A e (b) B.
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Figura 2. Exemplo da aplicagdo do método dos desvios minimos aos dados dilatométricos para a determinagdo experimental das temperaturas

criticas Ac, e Ac, dos agos (a) A e (b) B.
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equilibrio para os agos estudados. Os valores médios obtidos
para o ago A foram: Ac =(739+5) °C e Ac,=(882+2) °C; para
oago B foram: Ac =(783+4) °C e Ac,=(899+3) °C. Percebe-se
que, para os dois agos, as temperaturas criticas medidas fora
do equilibrio foram maiores do que aquelas calculadas para
condi¢des de equilibrio. Esta observagdo estd em acordo
com a literatura que afirma que fora do equilibrio ha um
superaquecimento da ferrita, deslocando as temperaturas de
inicio e final de austenitizagdo para cima [21,30].

Ao se observar os dados apresentados e considerar que
a proposta dos tratamentos térmicos de multipla normalizagdo
¢ para execu¢do em fornos industriais, considerou-se dois
importantes aspectos para a defini¢do da temperatura ty
para os agos estudados: 1) ¢ necessario se adotar um fator
de seguranga para que se garanta que os materiais vao ser
completamente austenitizados; ii) em fornos industriais, o
ajuste da temperatura de austenitizagcdo (encharque) ndo
pode ser feito a qualquer momento, portanto, ¢ interessante
que cla seja a mesma para diferentes tipos de acos. Neste
contexto e baseando-se na observacao da literatura de que
caso a temperatura de austenitizagdo seja ligeiramente acima

Gla i

[

de Ac,, a cada ciclo de austenitizagdo, o tamanho de gro
austenitico podera diminuir [ 14-19], definiu-se para os agos
estudados Ty=925 °C.

3.3 Efeito de tratamentos térmicos de multiplas
normalizacdes sobre a microestrutura

A Figura 3 apresenta microestruturas de amostras do
aco A em seu estado de entrega (como laminado e resfriado ao
ar) e submetidas a diferentes ciclos de normalizac¢do. Pode-se
observar que em todas as condi¢des, as microestruturas sao
constituidas por ferrita e perlita. Como o0 ago A ¢ considerado
de média temperabilidade, este resultado era esperado para
ciclos de austenitizagdo seguidos de resfriamento ao ar calmo
(normalizacdo) [31]. No entanto, as microestruturas nao sao
idénticas. Pode-se observar que o aco A em seu estado de
entrega (Figura 3a) possui uma microestrutura grosseira
em relagdo as demais condigdes, assim como a sua fragdo
de perlita também ¢ maior. Percebe-se que com a aplicagao
dos sucessivos ciclos de normalizacdo, houve um refino
microestrutural, assim como a fragdo de perlita diminuiu.

GEL a%Y

Frra

Figura 3. Microestruturas do ago A (a) no estado de entrega, submetido a (b) uma normalizagdo (1N), (c) duas normaliza¢des (2N) e (d) trés

normalizag¢des (3N) — MEV — 500X — Nital 2%.
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No entanto, neste aspecto, destaca-se que os efeitos mais
pronunciados se deram até a segunda normalizagdo, ndo tendo
sido verificada grande diferenga entre as condigoes 2N e 3N.
Resultados semelhantes foram obtidos por outros autores
para um aco semelhante [14]. Supde-se que a cada ciclo de
normaliza¢do ocorra uma diminui¢do do tamanho de grao
austenitico e, portanto, o nimero de sitios preferenciais para
nucleagao de constituintes difusionais aumente, aumentando
também a taxa de nucleagdo.

Neste contexto, poder-se-ia justificar tanto o refino
microestrutural quanto a diminuico da fragao de perlita, pois
segundo a literatura, para uma mesma composi¢do quimica,
com a diminui¢do do tamanho de grao austenitico ha um
deslocamento das linhas do diagrama de transformacao de
fases sob resfriamento continuo (TRC) para a esquerda,
favorecendo a formagao de maior fragao de ferrita
proeutetdide em detrimento da perlita para uma mesma taxa
de resfriamento [21,32].

A Figura 4 apresenta microestruturas de amostras do
aco B em seu estado de entrega e submetidas aos diferentes
ciclos de normalizacdo. Pode-se observar que em todas as
condigdes a microestrutura ¢ predominantemente bainitica com
ocorréncia de ilhas de constituinte MA, o que era esperado
para este aco em fungdo da sua elevada temperabilidade

G T - Cama Formeds

(Cr + Mo = 2,2% em peso) [11,33]. A Figura 4a, referente
ao material no estado de entrega, se destaca como uma
microestrutura mais grosseira, com menor ocorréncia de
constituinte MA, com intensa precipitacdo de carbonetos
relativamente mais grosseiros do que o observado nas demais
condigdes normalizadas. Conforme mostrado na simula¢éo
termodinamica computacional (Figura 1b) e também destacado
por outros autores para agos com composi¢des quimicas
similares [24,25,33], 0 ago B quando resfriado tem pouca
susceptibilidade a precipitacdo de cementita, mas sim de
carbonetos de Cr e Mo.

Buscando melhor compreender os efeitos dos
tratamentos térmicos de multiplas normaliza¢des sobre
a evolugdo microestrutural dos acos A e B, assim como
comprovar a sua relacdo com o refino dos graos austeniticos
prévios, os tamanhos de grao foram medidos por meio do
método dos interceptos lineares, como descrito em Materiais
e Métodos, e a Figura 5 apresenta os resultados obtidos.
Observa-se que, para os dois a¢os, houve um significativo
refino de grao austenitico, principalmente ao se considerar
a primeira normaliza¢do. Para o aco A submetido a um
unico tratamento térmico de normalizac¢ao, observou-se uma
diminuicdo de 33% em relacdo ao seu estado de entrega.
Com a realizacao de dois ciclos, uma diminui¢do extra

Figura 4. Microestruturas do aco B (a) no estado de entrega, submetido a (b) uma normalizagdo (1N), (c) duas normalizagdes (2N) e (d) trés

normalizagdes (3N) — MEV — 3000X — Nital 2%.
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Figura 5. Efeito de tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes
sobre o tamanho de grao austenitico prévio dos acos A e B.

de 5% foi alcancada em relagdo a aplicacdo de um unico
ciclo. Aplicando-se a terceira normalizagdo, o tamanho de
grao austenitico prévio diminuiu mais 11% em relagdo ao
segundo ciclo. Assim sendo, pode-se afirmar que, para o
aco A, com a aplicagdo de trés ciclos de normalizagdo, um
refino adicional de 15% no tamanho de grao austenitico foi
alcang¢ado em relagdo a execugao tradicional de um tnico
ciclo. Para 0 aco B, percebeu-se que um tinico tratamento de
normalizagdo propiciou uma diminui¢ao de 60% no tamanho
de grdo austenitico em relagdo ao estado de entrega. Com a
execugdo do segundo ciclo, uma diminuigdo extra de 21%
foi alcancada. Especificamente para o ago B, a aplicagdo da
terceira normalizag¢@o ndo implicou em significativo refino
de grao austenitico em relagdo ao resultado obtido com a
aplicacao de dois ciclos. Mediante os resultados descritos,
pode-se afirmar que as hipoteses levantadas por diversos
autores, em relacdo aos mecanismos de refino microestrutural,
se mostraram promissoras para os dois agos estudados,
principalmente para o aco B que possui maior adigdo de
elementos bons formadores de carbonetos [14-19,24].
Deve-se destacar que, como argumentado na introdugao deste
trabalho, ao se pensar em um processo de fabricacdo que
ndo seja laminagdo termomecanica, diminui¢des adicionais
de 15% e 21% nos tamanhos de graos austeniticos dos acos
A e B em decorréncia de ciclos triplos de normalizagao sao
significativas.

Segundo a literatura [14-19,24], a cada ciclo de
austenitizacdo, novos graos de austenita nucleiam-se
heterogeneamente a partir de interfaces previamente
existentes na microestrutura e crescem até que a estrutura
seja completamente transformada. Como a temperatura de
austenitizacdo utilizada foi ligeiramente acima da Ac, dos
acos avaliados, apos o final da austenitizagdo nido havera
pronunciado crescimento de grao austenitico. Portanto, durante
o resfriamento (normaliza¢0), a nuclea¢do de constituintes
difusionais como ferrita primaria, perlita e bainita também

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2667

ocorrera de forma heterogénea, dando origem a uma estrutura
mais refinada do que a original [14-19,24].

Alguns autores também descrevem que em agos com
significativa adicao de elementos de liga bons formadores de
carbonetos, como o ago B, este efeito pode ser potencializado,
pois as interfaces carboneto-ferrita também atuam como sitios
de nucleacdo de austenita, aumentando, portanto, a taxa de
nucleacdo e o potencial de refino da estrutura austenitica
formada [19,21,33,34].

Ha ainda registros na literatura [24,33] de que em agos
com elevada temperabilidade, como o ago B aqui estudado,
aaplicacdo de multiplos ciclos de austenitizagao pode levar
a um aumento da fracdo de constituinte MA. Isto se daria,
pois a cada ciclo de austenitizagdo haveria uma continua
dissolucdo de carbonetos e, portanto, a concentragdo de
elementos como C, Cr e Mo em solugdo sélida na austenita
aumentaria, levando a um incremento da temperabilidade
do material [24,33]. Segundo a literatura [19,24], em agos
com elevada adigdo de Cr ¢ Mo, pode haver formagao
de carbonetos relativamente grosseiros provenientes do
processo de fabricagdo. Durante uma austenitizagdo em
temperaturas proximas de Ac,, em decorréncia da lenta
cinética de dissolucdo, estes carbonetos grosseiros nao sao
completamente dissolvidos. Assim sendo, apds um ciclo
de normalizagdo, espera-se observar na microestrutura
uma fracdo de carbonetos ndo dissolvidos ou parcialmente
dissolvidos, uma fragdo de carbonetos reprecipitados que serdo
menores e mais dispersos ¢ ainda, em fungao das restri¢des
a difusdo associadas a taxa de resfriamento e ao aumento
de temperabilidade, havera aumento da concentragdo de
C, Cr e Mo em solucao sélida [24,33]. Espera-se, portanto,
que com a aplicag@o de sucessivos ciclos de normalizagao
a fra¢do e o tamanho de carbonetos mais grosseiros (ndo
dissolvidos ou parcialmente dissolvidos) diminua, assim
como a fragdo de finos carbonetos reprecipitados ¢ a sua
dispersdo aumente. Espera-se ainda obter uma matriz metélica
com maior concentragao de soluto.

Buscando avaliar se os mecanismos de dissolugdo e
reprecipitacdo de carbonetos de Cr e Mo descritos no paragrafo
anterior aconteceram para o aco B, analises STEM-EDS foram
executadas. As Figura 6a e 6b apresentam imagens STEM
de campo claro de areas representativas de amostras do ago
B submetidas a um (1N) e a trés (3N) tratamentos térmicos
de normalizacdo respectivamente. A Figura 6¢ apresenta
um exemplo de espectro EDS comumente medido para os
carbonetos identificados, assim como a Figura 6-d apresenta
a distribuigdo de frequéncia de tamanho de carbonetos para
as condi¢des 1N e 3N. Pode-se observar que, como descrito
na literatura para agos semelhantes [24,25,33,35], quase
totalidade dos precipitados pode ser associada a carbonetos
de Cr e Mo. Os picos associados ao elemento Cu se devem a
utilizagdo de malha de Cu para suporte da réplica de carbono.

Percebe-se ainda que a frequéncia de precipitados
grosseiros na amostra 1IN (tamanho maximo identificado da
ordem de 270 nm) ¢ significativamente maior do que aquela
verificada na amostra 3N (tamanho maximo identificado
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Figura 6. Micrografias representativas de STEM (100.000X) ilustrando tamanhos e distribui¢@o de precipitados no ago B submetido a (a) uma
normalizacdo (1N) e (b) trés normalizagdes (3N); (c) espectro EDS caracterizando a natureza quimica dos precipitados (Cu — associado a malha
utilizada como suporte para a amostra); (d) distribuigao de frequéncia de tamanhos dos precipitados caracterizados (limite inferior da técnica 10nm).

da ordem de 190 nm) corroborando com os mecanismos
acima descritos. Destaca-se que a frequéncia de precipitados
com tamanho acima de 20 nm diminui significativamente
com a realizacdo de tripla normalizagdo, entretanto, ndo
se observa um aumento da fragao de precipitados menores
do que 20 nm. Neste contexto, e considerando que o limite
inferior de detecg@o da técnica utilizada é de 10 nm, supde-se
que uma fragao de precipitados com tamanho menor do que
este limite, tenha se formado durante os sucessivos ciclos de
normalizagdo, assim como parte do Cr e Mo tenham ficado
retidos em solugdo solida, como ja discutido. Autores relatam
que em agos com adigdo significativa de Cr e Mo (Cr + Mo
> 1,5% em peso), uma fragdo significativa de precipitados
nanométricos de Mo, entre 4 nm e 10 nm pode se formar
durante a decomposi¢@o da austenita, ndo sendo possivel
identifica-los por STEM [35].

3.4 Efeito de tratamentos térmicos de multiplas
normalizac¢des sobre as propriedades mecanicas

A Figura 7 apresenta o efeito dos tratamentos
térmicos sobre a dureza dos agos A e B. As Figuras 7a ¢ 7b
apresentam as durezas por regido do tubo (paredes externas
e internas, assim como regido central), enquanto a Figura 7¢c

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2667

apresenta as médias globais de dureza. Inicialmente, pode-se
observar que as durezas ao longo da espessura das paredes
dos tubos ndo variam de forma significativa, indicando
que os tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes
geram efeitos homogeneamente distribuidos para os dois
acos estudados.

No aco A observou-se que, em relagcdo ao estado
de entrega, um Unico tratamento térmico de normalizacao
promoveu uma diminuicdo da dureza (13%). Apds aplicagdo
de dupla e tripla normalizagdo voltou-se a verificar uma
tendéncia de aumento desta propriedade em, respectivamente,
2% e 10% em relacdo a aplicagdo de apenas um ciclo.

Isto pode ser atribuido a um balanco delicado de
mecanismos de endurecimento. Como ja apresentado, apos um
ciclo de normalizagao, ha um significativo refino microestrutural,
porém a fragdo de perlita diminui significativamente. Além
disso, a literatura mostra que quanto maior o tamanho de
grdo austenitico prévio, mais refinada € a perlita formada
[21,30]. Portanto, a perlita do estado de entrega além de
estar presente em maior quantidade possivelmente ¢ mais
refinada em relacdo a perlita formada nas demais condigdes,
justificando a maior dureza. A medida em que se aplica os
demais ciclos de normalizagdo, o refino microestrutural
global seria mais significativo do que as altera¢des de fracao
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Figura 7. Efeito de tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes sobre a dureza (a) do ago A e (b) do ago B em fungao da posi¢ao na parede

do tubo; (c) comparativo geral de durezas (HV10).

e morfologia da perlita, fazendo com que a dureza aumente.
Em relacdo ao aco B, verificou-se um aumento continuo de
dureza. Isto estaria associado ao refino da microestrutura
bainitica, redistribui¢do de precipitados mais finos (maior
contribuicdo de endurecimento por precipitacdo), maior
concentragdo de C, Cr e Mo em solucdo solida (maior
contribui¢do de endurecimento por solugao sélida) e a maior
fragao de constituinte MA. Resultado este em acordo com
o apresentado por outros autores para agos com adig@o de
Cre Mo [24,25,33,35].

AFigura 8§ apresenta o efeito de tratamentos térmicos
de multiplas normalizagdes sobre as propriedades mecanicas
medidas em tragdo para os acos A e B. Para 0 ago A, observa-se
que em termos de limites de escoamento ¢ de resisténcia
houve uma diminui¢@o de aproximadamente 80 MPa (18%)
e 42 MPa (7%), respectivamente, em relacao ao estado de
entrega, ndo havendo diferengas significativas entre as
multiplas normalizagdes. Este resultado esta em acordo com
a descri¢ao da evolug¢do microestrutural, reforgando que,
para este ago, os resultados de resisténcia mecanica foram
mais influenciados pela diminuicdo da fragdo de perlita do
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que propriamente pelo refino microestrutural [14,21,30].
No que tange o alongamento total, verificou-se um aumento
continuo, sendo o aumento mais significativo associado a
primeira normalizagdo. E importante destacar que apenas
no estado de entrega, o limite de escoamento minimo de
379 MPa exigido por norma [6] foi alcangado o que tornaria
invidvel a utilizacdo de tratamentos térmicos de multiplas
normaliza¢des no ago A.

Para o aco B, o limite de escoamento cresceu
aproximadamente 100 MPa (14%) com a aplicagéo das multiplas
normalizagdes, assim como o limite de resisténcia subiu, em
média, 150 MPa (13%). Isso, com aumento concomitante
do alongamento total (15%). Como ja descrito, o refino
microestrutural ¢ a diminuigdo de densidade de carbonetos
grosseiros foram fatores decisivos para que se alcangasse
aumento tanto dos indicadores de resisténcia mecanica
quanto do de ductilidade [14-19,24,33]. O aumento da
ocorréncia de constituinte MA também pode ter contribuido
para o aumento da resisténcia mecanica deste ago. Deve-se
destacar que com a aplicagdo de tripla normalizag¢do no ago
B, alcangou-se limites de escoamento e de resisténcia de,
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respectivamente, 860 MPa e 1270 MPa, portanto, muito
superiores aos valores minimos de 655 MPa e 724 MPa
exigidos por norma [6].

E importante ressaltar que, para o ago B, caso fossem
aplicados apenas dois ciclos de normalizagdo, limites de
escoamento e de resisténcia de, respectivamente, 856 MPa
¢ 1244 MPa ja seriam alcangados sem perda significativa de
ductilidade em relagdo ao cenario de trés ciclos. Portanto, ao
se julgar pelos resultados dos ensaios de tragdo, poder-se-ia
afirmar que apenas dois ciclos ja seriam suficientes para
se alcancar o objetivo proposto. Apesar da literatura sobre
este tema ainda ser muito restrita, alguns autores também
ja destacaram que, para alguns agos, o nimero de ciclos
de austenitizagdo efetivos (para posterior normalizagdo

ou témepra), no propodsito de refinar a microestrutura e
incrementar a relagdo entre resisténcia mecanica e ductilidade,
¢ limitado [14-19]. Alguns autores, estudando também agos
para aplicagdo na industria de 6leo e gas, afirmaram que a
execucdo de dois ciclos de austenitizagdo traz beneficios muito
similares a aplicagdo de trés e que, portanto, ao se considerar
questdes de custo de processo, poder-se-ia afirmar que o
numero 6timo de ciclos de austenitizacdo seria dois [14].
A Figura 9 apresenta as fratografias dos corpos de
prova de tragdo dos dois agos em todas as condigoes avaliadas.
Em todas elas, percebe-se a presenga de dimples, indicando
que o mecanismo de fratura se deu por nucleacao, crescimento
e coalescimento de microcavidades, caracterizando a fratura
como ductil [3,10]. No entanto, destaca-se que no estado
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Figura 8. Efeito de tratamentos térmicos de multiplas normaliza¢des sobre as propriedades mecanicas medidas em tragao para os agos (a) A e (b) B.
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Figura 9. Fratografias dos corpos de prova de tragdo dos agos (a) A e (b) B—MEV — 1200X.
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de entrega do ago B foram observadas pequenas regides de
facetas de clivagem e trincas secundarias, indicando que
trincas se propagaram de forma fragil e localizada a partir
de concentradores de tensdo presentes na microestrutura,
provavelmente, carbonetos grosseiros [3,10,33].

100 4
5 Impacto a -20°C
= Ago A n
80 - ® AcoB
= 70 n ]
€ o0
&
3 504
2
© 40
% 30 4 +
[ =4
W20
° L ]
10 4 ®
L ]
0 T T T T
Laminado 1 Norm. 2 Norm 3 Norm.
Condigao da Amostra

Figura 10. Efeito de tratamentos térmicos de multiplas normalizagdes
sobre a tenacidade ao impacto Charpy (subsize a -20°C) dos agos A e B.

A Figura 10 apresenta os resultados de tenacidade
ao impacto Charpy (subsize) a -20 °C. Observa-se que
para o aco A houve um aumento significativo de energia
absorvida quando se compara o estado de entrega (como
laminado) com as condi¢des normalizadas (incremento
maximo de aproximadamente 50 J (250%)). Este resultado
estd coerente com a descri¢ao da evolugao microestrutural
ja feita e com os resultados de tracdo. Para o A¢o B,
também houve um aumento da tenacidade ao impacto com
aaplicacdo das multiplas normaliza¢des. O material em seu
estado de entrega absorveu, a -20 °C, apenas 3 J de energia.
Apos trés normalizagdes, verificou-se um incremento de
aproximadamente 12 J (400%) na tenacidade ao impacto.
A Figura 11 apresenta microfratografias dos agos A ¢ B
submetidos a uma e trés normaliza¢des. Pode-se observar que
tanto para o agco A quanto para o agco B em seus estados de
entrega, as fraturas foram frageis (facetas de clivagem). O aco
A submetido a trés normalizagdes apresentou mecanismo
semi-ductil, sendo possivel observar a presenca de facetas
de clivagem e também de dimples. O ago B submetido a
trés normalizag¢des continuou apresentando superficie de
fratura majoritariamente constituida por facetas de clivagem.
Entretanto, observou-se uma diminui¢do expressiva dos

Facetas ge '
. Clivagém

Figura 11. Microfratografias dos corpos de prova de impacto dos acos (a) A como laminado, (b) A submetido a trés normalizagdes, (c) B como

laminado e (d) B submetido a trés normalizagdoes — MEV — 400X.
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tamanhos destas facetas, indicando que o refino microestrutural
propiciou uma propagacao mais tortuosa de trincas [3,10].

4 Conclusoes

Ap0s realizar tratamentos térmicos de multiplas
normalizagdes nos acos estudados, foi possivel concluir que:

A aplicagdo de tratamentos térmicos de multiplas
normalizagdes promoveu significativo refino microestrutural
nos agos estudados. Um unico ciclo de normalizacao
aplicado ao aco A promoveu uma diminuigdo de 33% no
tamanho de grdo austenitico prévio em relagdo ao do estado
de entrega, enquanto trés sucessivos ciclos possibilitaram
uma diminui¢do adicional de 15%. Para o ago B, um tinico
tratamento de normalizagdo propiciou uma diminui¢do de
60% no tamanho de grdo austenitico em relagdo ao estado
inicial. Uma diminui¢do adicional de 21% foi alcancada
com a realizacdo de tripla normalizagdo. Para o ago B,
ndo foi verificado significativo efeito do terceiro ciclo de
normalizagdo sobre a diminui¢do do grdo austenitico prévio
em relagdo a utilizacdo de apenas dois ciclos.

No acgo A, além do incremento no refino microestrutural,
os tratamentos de multiplas normalizagdes contribuiram
para a diminui¢ao da fragao de perlita. Um balango entre
estas duas caracteristicas atuou no controle das propriedades
mecanicas do referido aco. No primeiro ciclo de normalizacao,
as alteracdes de fracdo e morfologia da perlita parecem
ter tido maior influéncia sobre a propriedades mecanicas,
promovendo diminui¢do dos indicadores de resisténcia
mecanica (13% na dureza, 18% no limite de escoamento
e 7% no limite de resisténcia) e aumento do alongamento
(7,5%) e da tenacidade ao impacto (250%). Ao se considerar
a dupla e a tripla normalizacdo, ndo houve significativa
diferenca entre as propriedades medidas.
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