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Resumo

Acgos API-5CT grau K55 sdo especificados para tubos de revestimento de pogos de exploragdo de 6leo e gas. Eles
podem ser fabricados por laminagdo sem costura, seguida de témpera e revenimento (processo classico). No entanto, diversos
segmentos industriais tém apontado a utilizagdo de microestruturas biféasicas (ferrita-martensita) como uma alternativa para
melhorar a relago resisténcia mecanica-tenacidade de diversos produtos. Considerando a possibilidade de obtengdo de um
tubo bifasico por meio da aplicacdo de t€émpera apods austenitizagdo intercritica, este estudo pioneiro investigou o efeito da
temperatura de austenitizac@o intercritica sobre as fracdes de fases ¢ a cinética de transformagdo martensitica de um ago
API-5CT grau K55. Concluiu-se que, para este ago, a faixa de temperatura de austenitizacao intercritica estd compreendida
entre 750 °C e 820 °C. Verificou-se um aumento significativo nas temperaturas M_e M, assim como da fragdo de martensita
com a elevag@o da temperatura de austenitizagdo. Em relagdo a cinética de transformagao martensitica, concluiu-se que o
efeito autocatalitico no inicio da transformagdo ¢ mais atuante quanto maior a temperatura de austenitiza¢do. Modelos de
previsibilidade que descrevem a evolugdo das temperaturas M_e M,, assim como da cinética de transformagdo martensitica,
em fun¢@o da condigdo de austenitizac¢do, foram aplicados com sucesso.

Palavras-chave: A¢o API grau K55; Temperatura de austenitizagdo intercritica; Transformagdo martensitica; Evolugao
microestrutural.

Effect of intercritical austenitizing temperature on the Kinetics of martensitic
transformation and microstructural evolution in a API-OCTG grade KS5S steel

Abstract

API-5CT grade K55 steels are specified for oil and gas exploration (casing pipes) and they can be manufactured as
quenched and tempered seamless pipes (classic process). However, several industrial segments have pointed out that the
use of biphasic microstructures (ferrite-martensite) is a great alternative to improve the mechanical strength-toughness
ratio of several products. Considering the possibility of obtaining a biphasic pipe applying quenching heat treatments
after intercritical austenitizing, this pioneering study investigated the effect of the intercritical austenitizing temperature
on the phase fractions and the martensitic transformation kinetics in an API-5CT grade K55 steel. It was concluded that,
for this steel, the intercritical austenitizing temperature range is between 750 °C and 820 °C. There were significant
increases in M_and M, temperatures, as well as a rise in the martensite fraction with increasing austenitizing temperature.
Regarding the kinetics of martensitic transformation, it was concluded that the autocatalytic effect at the beginning of the
transformation is more active the higher the austenitizing temperature. Predictability models that describe the evolution
of M_ and M, temperatures, as well as the kinetics of martensitic transformation, as an austenitizing condition function
were successfully applied.

Keywords: API grade K55 steel; Intercritical austenitizing temperature; Martensitic transformation; Microstructural evolution.
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1 Introducao

Na industria de 6leo e gas existem dois grandes grupos
de produtos tubulares de ago que podem ser utilizados: 1)
na condugio (pipelines) e ii) nos processos de exploragdo e
extracdo dos hidrocarbonetos (Oil Country Tubular Goods
— OCTG). Os agos destinados a fabricacdo de produtos
pipelines sdo os atualmente mais estudados, havendo um
numero consideravel de publicagdes a respeito do design
de rotas de fabricag¢do e sua influéncia sobre a evolucdo
microestrutural e as propriedades mecanicas [1-7]. Entretanto,
0 mesmo nao pode ser dito sobre os produtos OCTG. Os agos
destinados a fabricag@o de dutos para exploragdo e extragao
de hidrocarbonetos sdo utilizados como tubos de perfuracao
de pocos (drill pipes), colunas de revestimento destes pogos
(casing) e tubos de producdo (tubing pipes). Estes estdo
sujeitos a condigdes mais agressivas de trabalho do que os
pipelines e, portanto, precisam atender a exigentes requisitos
de composicao quimica e propriedades mecanicas estipulados
pelanorma API-5CT para garantir o seu desempenho durante
a aplicagdo [7].

A norma API-5CT [7] classifica os agos OCTG em
graus. Especificamente o grau K55, ponto de interesse deste
trabalho, consiste em um ago de alta resisténcia mecanica
e baixa liga (ARBL) destinado a fabricagdo de tubos para
revestimento de pogos (casing). Ainda segundo a norma [7],
tubos de ago do grau K55 podem ser manufaturados por
processos de laminagdo sem costura seguidos de tratamentos
térmicos de témpera e revenimento para se alcancar as
propriedades mecanicas especificadas. Por este se tratar de
um produto de alta tecnologia e elevado valor agregado,
tem-se buscado o aperfeicoamento continuo de rotas de
tratamentos térmicos de agos que atendam aos requisitos de
composic¢ao quimica do grau K55 com o objetivo de se obter
melhores relagdes entre resisténcia mecanica e tenacidade.
Quanto melhor for esta relagdo, menores poderdo ser as
espessuras de parede dos tubos utilizados nos revestimentos
de pocos, tornando a estrutura mais leve ¢ diminuindo o
custo do projeto [1,4,8].

Atualmente, o tratamento térmico de témpera aplicado
aacos do grau K55 consiste em sua completa austenitizagdo
(T > Ac,), seguida de um resfriamento com velocidade
acima da critica para a obtengdo de uma microestrutura
majoritariamente martensitica. Esta microestrutura resultante,
em termos gerais, possui elevada resisténcia mecanica,
porém limita¢des no que tange a ductilidade e a tenacidade.
Neste contexto, o tratamento térmico de revenimento €
aplicado com o objetivo de promover alivio de tensdes e
decomposigdo parcial da martensita. A depender das condigdes
de revenimento, um ajuste fino entre resisténcia mecanica
e tenacidade pode ser alcancado. Para produtos do grau
K55 fabricados por laminagao sem costura, as condigdes e
os parametros para execugao dos tratamentos térmicos de
témpera e revenimento ja estdo consolidados, ndo sendo
observada significativa evoluc¢ao nos ltimos anos [7,9-12].
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Entretanto, para alguns segmentos industriais, como
por exemplo o automotivo, diversos autores tém apontado a
possibilidade de se utilizar microestruturas bifasicas constituidas
por ferrita/martensita para se obter melhores relagdes entre
resisténcia mecanica e tenacidade, comparativamente
aquelas usualmente alcangadas pela utiliza¢ao dos classicos
tratamentos de témpera e revenimento [13-16]. Apesar disso,
ainda pouco se estudou sobre a possibilidade de se obter
estas microestruturas bifasicas em linhas industriais de
fabricacao de tubos de aco sem costura. No entanto, sabe-se
que nelas, sem alteragdo significativa de infraestrutura, hd a
possibilidade de se alcancar microestruturas ferrita/martensita
por meio da utilizagdo de tratamentos térmicos de témpera
apos austenitizagdo intercritica (Ac, < T < Ac,). Durante
esse tipo de tratamento, a microestrutura ¢ parcialmente
austenitizada, deixando, a depender da temperatura, uma
determinada fracdo de ferrita ndo transformada. Durante
a témpera, esta fracdo de ferrita permanece constante e
a austenita previamente formada se transformaria em
martensita [13-16].

Porém, para que rotas de tratamentos térmicos de
témpera apds austenitiza¢ao intercritica sejam implementadas
com sucesso para um determinado tipo de ago, visando
a obteng@o de microestruturas bifasicas bem planejadas,
inicialmente ha de se investigar o efeito da temperatura
de austenitizacao intercritica sobre as fragcdes das fases,
assim como sobre a cinética de transformagao martensitica.
Segundo a literatura [13,17,18], na regido intercritica, quanto
maior a temperatura de austenitiza¢do, maior sera a fracao
de austenita formada, assim como menor serd o teor de
carbono nesta fase devido ao fenomeno de parti¢ao. Neste
cenario, alguns autores [13,17,18] mostram que ha uma
tendéncia de, além do aumento da fragdo de martensita
formada, na etapa de t€émpera, a transformacao martensitica
sera facilitada, iniciando-se em maiores temperaturas M .
Na regido supercritica, ou seja, de completa austenitizagao,
nao havera significativa variagao da composi¢do quimica
da austenita com o aumento da temperatura para a maioria
dos agos, no entanto, se observara o crescimento de grao
austenitico. Segundo diversas publicagdes [19-22], quanto
maior o tamanho de grio austenitico, menor sera a resisténcia
da estrutura ao cisalhamento para que ocorra a transformagao
martensitica e, portanto, também podera ocorrer uma elevacao
de M, dando origem a cristais de martensita mais grosseiros
e com menor resisténcia mecanica. Entretanto, todos estes
efeitos sdo verificados em diferentes niveis para diferentes
tipos de agos, sendo necessario caracteriza-los ao se almejar
um planejamento preciso de rotas de tratamentos térmicos
que envolvam témpera.

Neste contexto, este trabalho se propds a caracterizar,
pioneiramente, o efeito da temperatura de austenitizacdo
intercritica sobre as fragdes de fases e a cinética de transformagéo
martensitica de um aco que atualmente ¢ utilizado como
matéria prima para fabricac@o de tubos OCTG do grau K55.
Os resultados inéditos obtidos neste estudo representam um
importante mapeamento da evolugao microesrutural deste

2/11



Efeito da temperatura de austenitizagao intercritica sobre a cinética de transformagao martensitica e evolugao microestrutural de um agco API-OCTG grau K55

aco quando temperado a partir de diferentes condigdes de
austenitiza¢do, sendo, portanto, relevantes para pesquisadores,
fabricantes e usudrios de tubos de aco sem costura OCTG
do grau K55.

2 Materiais e métodos
2.1 Materiais

Neste trabalho, amostras foram retiradas de um tubo
de ago sem costura com 339,6mm de diametro externo e
15,88mm de espessura de parede. As amostras foram coletadas
a partir do material apenas como laminado e resfriado ao
ar (microestrutura constituida por 34% de ferrita e 66% de
perlita). A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica do
aco estudado e pode-se observar que a mesma atende as
especificacdes quimicas da norma API-5CT para o grau
K551[7].

2.2 Métodos
2.2.1 Simulacio termodindmica computacional

Para que seja possivel delimitar a faixa de temperatura
onde se encontra a regido intercritica do ago estudado neste
trabalho, ¢ de fundamental importancia que as temperaturas de
inicio € final de austenitizagdo no equilibrio (Ae, e Ae,) e fora
do equilibrio (Ac, e Ac,) sejam determinadas. Inicialmente,
com o objetivo de se calcular as temperaturas criticas de
austenitizacdo dos acos estudados no equilibrio (Ae, € Ae,),
assim como se determinar os campos de estabilidade das
fases e o seu teor de carbono em funcdo da temperatura,
simulacdes termodinamicas computacionais foram realizadas
utilizando-se o software MatCalc®. A composi¢do quimica
do aco foi utilizada como dado de entrada nas simulagdes e
a base de dados aplicada foi amc_fe v2.060_tdb.

2.2.2 Determinacio das temperaturas criticas
de austenitizacio por dilatometria

Para a determinagdo das temperaturas criticas de
austenitiza¢do fora do equilibrio (Ac, e Ac,), ensaios de
aquecimento continuo foram realizados em um dilatdmetro
R.ILT.A. L78 da Linseis. Para este fim, corpos de prova
cilindricos de dilatometria foram usinados com 10mm
de comprimento ¢ 3mm de didmetro. Os mesmos foram
aquecidos continuamente, com taxa constante de 3 °C/s,
da temperatura ambiente até a temperatura de 950 °C,
onde permaneceram por 3s e foram resfriados a 100 °C/s
até a temperatura ambiente. As temperaturas criticas de
austenitizacdo foram medidas na etapa de aquecimento

Tabela 1. Composigdo quimica do ago estudado (% em massa)

das amostras por meio da utilizagdo do método dos desvios
minimos aplicado as curvas dilatométricas [23]. Os ensaios
foram realizados em triplicata e os valores medios de Ac, e
Ac,, assim como os respectivos desvios, foram calculados.

2.2.3 Simulagdes fisicas de témpera apés
austenitizacao intercritica por dilatometria

Com base nos resultados obtidos por dilatometria para
as temperaturas criticas Ac, € Ac,, definiu-se oito temperaturas
de austenitizacdo (Ty) compreendidas no campo intercritico,
para se avaliar o efeito deste pardmetro sobre as fragdes de fases
e a cinética de transformagao martensitica. As temperaturas
escolhidas no campo intercritico, considerando condigdes de
aquecimento fora do equilibrio, foram 750 °C, 770 °C, 780 °C,
790 °C, 820 °C, 850 °C e 880°C. Os ciclos térmicos simulados
no dilatometro R.I.T.A. L78 da Linseis consistiram em aquecer
corpos de prova cilindricos (10mm de comprimento ¢ 3mm de
diametro) da temperatura ambiente até Ty a uma taxa de 3 °C/s.
As amostras foram mantidas na temperatura Ty por 5 minutos
e entdo foram resfriadas a 100 °C/s até a temperatura ambiente.
Ataxa de resfriamento de 100 °C/s foi definida com o objetivo de
simular um tratamento térmico de témpera para o ago estudado.
Considerando que em um trabalho prévio [24] a velocidade
critica de resfriamento deste ago foi caracterizada como sendo
15 °C/s, ao se aplicar uma taxa de 100 °C/s garantiu-se, portanto,
que a austenita disponivel ndo experimentasse transformacgdes
difusionais durante o resfriamento.

A partir dos dados obtidos por dilatometria, determinou-se,
pelo método dos desvios minimos, os valores de M_ e
M, para cada Ty avaliada. Curvas de fragdo de austenita
disponivel transformada em martensita foram obtidas por
meio da aplicacdo da regra da alavanca as curvas de variagdo
relativa dos comprimentos dos corpos de prova em funcao
da temperatura [19] e uma comparagao entre elas foi feita.

Todos os corpos de prova submetidos aos ciclos
térmicos de témpera apos austenitizacdo intercritica foram
microestruturalmente caracterizados, assim como tiveram
seus valores médios de microdureza Vickers determinados.
Para a caracterizag¢do microestrutural, os corpos de prova de
dilatometria foram cortados ao meio e embutidos de forma
que a se¢do transversal da regido central dos mesmos pudesse
ser avaliada. Todas as amostras foram metalograficamente
preparadas seguindo as recomendagdes da norma ASTM E3 [25]
e atacadas com reativo Nital 2%. As analises microestruturais
foram feitas em um microscopio optico LEICA DM2700M.
Procedimentos de metalografia quantitativa recomendados
pelas normas ASTM E1245 [26] e ASTM E562 [27]
foram aplicados em todas as amostras com o objetivo de
se determinar o efeito da temperatura de austenitizagao
intercritica sobre as fracdes de ferrita e martensita apos a
témpera. Finalmente, ensaios de microdureza Vickers foram

Amostra Grau API 5CT C Mn Si

Ni P S Cr+Mo+Nb+Ti

A K55 0,25 1,00 0,20

0,05 0,010 0,002 0,3870
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executados por meio da utilizagdo de um microdurdmetro
PANTEC HXD1000TM aplicando-se as recomendagdes na
norma ASTM E92 [28]. Para cada amostra, o valor médio
de microdureza Vickers foi calculado a partir da realizacao
de dez medigdes aleatorias com carga de 1kgf.

3 Resultados e discussao
3.1 Simulag¢ao termodinidmica computacional

AFigura 1(a) apresenta o diagrama de fases calculado
por simulagdo termodinamica computacional utilizando-se do
software MatCalc®. Pode-se perceber que as temperaturas
criticas Ae, € Ae, do ago estudado sdo respectivamente 705 °C
e 801 °C. Estes valores estdo em acordo com a literatura
[29] que, para acos com maior concentracdo de Mn do que o
usualmente verificado em agos comuns, diz que as temperaturas
Ae, e Ae, sdo ligeiramente menores. Isto acontece, pois,
este elemento ¢ fortemente y-géneo e expande o campo de
estabilidade da austenita. A Figura 1(b) mostra, em condi¢des
de equilibrio, o efeito da temperatura de austenitizagdo sobre as
fracdes de ferrita e austenita, assim como sobre a concentragao
de carbono na austenita. Pode-se observar que o aumento da
temperatura de austenitizagdo intercritica favorece a formagao
da austenita. Entretanto, ¢ possivel notar que a concentragao
de carbono nesta fase diminui com o aumento da temperatura.
Segundo a literatura [13,17,18], a diminui¢do da concentragao
de carbono na austenita com o aumento de sua fracao ¢ uma
consequéncia classica de balango de massa ¢ que, ao se
pensar em um tratamento térmico de t€émpera, contribuiria
para facilitar a transformag@o martensitica, promovendo o
aumento das temperaturas M_e M.

3.2 Determinacio das temperaturas criticas
de austenitizacio por dilatometria

A Figura 2 apresenta um exemplo de uma curva de
variagdo do comprimento relativo (AL/L,) versus temperatura

(T) obtida, por aquecimento continuo do aco estudado, em
um experimento dilatométrico. Pode-se perceber que com
0 aumento da temperatura até 750 °C, ha uma relagdo linear
entre AL/L, e T, conforme esperado [19,23,24,29]. A partir
desta temperatura, observa-se uma contragdo que se estende
até 880°C. Segundo a literatura [19,23,24,29], esta contracao
esta associada a austenitizagdo, pois, a austenita possui
menor volume molar do que os constituintes originais ferrita
e perlita. Portanto, neste experimento, pode-se afirmar, pela
aplicagdo do método dos desvios minimos, que as temperaturas
de inicio e final de austenitizagdo foram, respectivamente,
750 °C e 880 °C. No entanto, conforme descrito em Materiais
e Métodos, este experimento foi realizado em triplicata e
os valores médios de Ac, e Ac, determinados para este ago
sdo, respectivamente, (747+5) °C e (883+5) °C.

Percebe-se ainda que os valores das temperaturas
criticas de austenitizacdo medidos fora do equilibrio
(Ac, e Ac,) foram superiores aos previstos pela simulagado
termodindmica computacional ao se considerar condi¢des
de equilibrio termodinémico (Ae, € Ae,).

Tal fato era esperado visto que em um aquecimento fora
do equilibrio ocorre um superaquecimento dos constituintes
originais (ferrita-perlita). Assim as suas decomposi¢des
ocorrem em maiores temperaturas do que aquelas previstas
no equilibrio [30].

3.3 Efeito da temperatura de austenitizacio
sobre a microestrutura e microdureza
das amostras temperadas

Como descrito no topico 2.2.3, uma vez que as
temperaturas criticas Ac, e Ac, foram determinadas,
tratamentos térmicos de témpera apds austenitizagdo
intercritica foram planejados e executados nas seguintes
temperaturas de austenitizagdo: 750 °C, 770 °C, 780 °C,
790 °C, 820 °C, 850 °C e 880 °C. Como ja explicado,
todas as amostras foram resfriadas a 100 °C/s apds a
austenitizagdo. A Figura 3 apresenta um comparativo
entre as microestruturas temperadas a partir das diferentes

. —— Fragéo de Austenita
Ae,=801°C N .
: AT 10— Fragéo de Frerrita 10 -o8
E —— Concentragao de C na Austenita (% em peso)
0.8 08
0 0,6
I
© 0,6 0,6
w
CRAE
o Lo4
b pr 0,4 04 2
g Tsol,,,=705°C
w
Ae,=705°C
! ——Ferrita 02+ 0.2
0014 —— Cementita 0.2
' —— Austenita
T T T . : 00 T T T ; : 0,0
400 600 800 1000 1200 720 740 760 780 800
(a) Temperatura (°C) (b) Temperatura (°C)

Figura 1. (a) Diagrama de fases do aco estudado calculado por simulag@o termodinamica computacional; (b) fracdes de fases primarias e
concentragdo de carbono em solugdo solida na austenita em funcdo da temperatura de austenitizagdo intercritica (condi¢des de equilibrio

termodiamico).
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Figura 2. Exemplo de resultado obtido por dilatometria em aquecimento
continuo a 3 °C/s e de determinagdo das temperaturas criticas Acl e
Ac3 pelo método dos desvios minimos.

condigdes de austenitizacdo, assim como a Figura 4(a)
destaca as fra¢des de ferrita e martensita em cada uma
delas. Na Figura 4(b), observa-se a variagdo da microdureza
como fung¢do da temperatura de austenitizacao.
Percebe-se que, com o aumento da temperatura de
austenitiza¢do, houve um continuo aumento da fracdo de
martensita e, consequentemente, da dureza do material.
Como argumentado na introducdo deste trabalho, com o
aumento da temperatura de austenitizag¢@o intercritica, a
fracdo de austenita formada aumenta e, portanto, durante a
témpera, a mesma se transformara em martensita [30,31].
Pode-se observar que com o aumento da temperatura de
austenitiza¢do de 750 °C para 880 °C, houve um incremento
de 30% na frag@o de martensita o que justifica um aumento
de aproximadamente 150HV na dureza deste ago. Destaca-se
que na amostra austenitizada a 750 °C, menor temperatura

Figura 3. Microestruturas das amostras temperadas a 100 °C/s apds submissao as temperaturas de austenitizagdo de (a) 750 °C; (b) 760 °C; (c)
770 °C; (d) 780 °C; (e) 790 °C; (f) 820 °C; (g) 850 °C; (h) 880 °C — Microscopia Optica —200x — Nital 2%.

Tecnol Metal Mater Min. 2023;20:¢2717

5/11



Schuttenberg et al.

= Ferrita
1004 e Martensita ® b e
3 5 "
@ 807 s *
& o
w
% 60 4
©
L
@ 40
5
2 ]
o
> 204 "o
o} -
lg‘ ]
@ L]
w04 L [ ] [ ]
T T T T T T 1
725 750 775 800 825 850 875 900
(a) Temperatura de Austenitizagao (°C)

600

e 550 i

3
=)

A
5]
o
|
—
—a—t

Microdureza Global (HV

400

T T T T T 1
775 800 825 850 875 900

Temperatura de Austenitizagao (°C)

T
725 750

(b)

Figura 4. (a) Fragoes de fases medidas por metalografia quantitativa e (b) microdureza global das amostras temperadas a partir de diferentes

temperaturas de austenitiza¢do intercritica.

avaliada e, portanto, mais proxima de Ac,, ndo se verificou
a existéncia de perlita na microestrutura, mas sim de cerca
de 30% de ferrita e 70% de martensita. Como descrito em
Materiais e Métodos, o ago aqui estudado era originalmente
constituido por 34% de ferrita e 66% de perlita, portanto,
este resultado indica que, nesta condi¢do de austenitizagdo,
toda a perlita, assim como cerca de 4% de ferrita primaria
foram consumidos. Desta forma, pode-se afirmar que, para
este ago, este seria um cenario de austenitizagdo intercritica
muito proximo daquele que pode conferir ao material a
maxima fragdo de ferrita primaria possivel em uma estrutura
bifasica (ferrita-martensita).

Por outro lado, a partir da temperatura de 820 °C,
passou-se a observar uma microestrutura completamente
martensitica, indicando que a partir desta temperatura a
austenitizag@o passou a ser completa.

Ao se observar a temperatura Ac, determinada para
este aco (883 °C), isso poderia causar estranheza. No entanto,
deve-se destacar que no equilibrio, a temperatura de final
de austenitizagdo Ae, deste ago ¢ 801 °C.

Como descrito em Materiais e Métodos, todas as
amostras aqui avaliadas foram aquecidas a 3 °C/s até¢ a
temperatura de austenitizagdo Ty e, antes de serem temperadas,
permaneceram nesta temperatura por Smin. A literatura [13]
afirma que, apos o aquecimento continuo (condicdo de
determinagdo de Ac,), com o aumento do tempo de encharque,
o sistema tende a se aproximar da condi¢@o de equilibrio e,
portanto, as fragdes de fases tendem a se aproximar daquelas
mostradas na Figura 1. Assim sendo, pode-se dizer que com
o aumento da temperatura de austenitizagdo, considerando
o tempo de encharque de Smin., o sistema chega a uma
condigdo de quase-equilibrio [13].

3.4 Efeito da temperatura de austenitizacio sobre
a cinética de transformaciao martensitica

A Figura 5 apresenta o efeito da temperatura de
austenitiza¢do nas temperaturas criticas de inicio (M) e final
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Figura 5. Efeito da temperatura de austenitizagdo sobre as temperaturas
criticas de inicio e final de transformac¢do martensitica (taxa de
resfriamento de 100 °C/s).

(M,) de transformagdo martensitica. Pode-se observar um
aumento significativo das duas temperaturas criticas com
o aumento da temperatura de austenitizagdo. Destaca-se,
por exemplo, um aumento de quase 100 °C na temperatura
M, com o incremento da temperatura de austenitizagdo de
750 °C para 820 °C. Segundo a literatura, para este tipo de
aco, variagdes em M_desta magnitude podem ter forte efeito
sobre a morfologia da martensita formada. Segundo alguns
autores, com o aumento da temperatura M_ podera haver
uma tendéncia de formagédo de estruturas martensiticas mais
grosseiras, afetando assim a relagdo resisténcia mecanica-
tenacidade do produto de tratamento térmico, sendo, portanto,
importante mapear a variagdo desta temperatura critica em
fun¢do da temperatura de austenitizagdo [13,17-19,30,31].

Neste contexto, o presente trabalho propos uma equagao
de previsibilidade empirica (Equacao 1) que permitiu, com
boa acurdcia, estimar as temperaturas M_e M, como fungdo
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da temperatura de austenitizagdo intercritica. Por meio da
utiliza¢do do software Origin 9.0, uma regressao ndo linear da
Equagao 1 foi aplicada aos dados experimentais (Figura 5).
Nesta equagdo, os parametros y;, A € R sdo constantes
de ajuste e Ty ¢ a temperatura de austenitizagdo. Pode-se
perceber que, com coeficientes de determinag¢do R?> de 0,99 ¢
0,97 para M_ e M, respectivamente, a equacdo proposta
permite boa previsibilidade destas temperaturas criticas
como fun¢do da temperatura de austenitizagdo. Além da
aplicagdo em tratamentos térmicos, alguns autores destacam
aimportancia de se conhecer as temperaturas M_ e M, como
fun¢do da temperatura de austenitizagdo para o completo
entendimento, ou planejamento, de processos de soldagem.

Segundo eles, em alguns processos de soldagem, como
ha um significativo gradiente de temperatura de austenitizagdo
ao longo da zona termicamente afetada (ZTA), alteragdes
nas temperaturas criticas de transforma¢do martensitica
podem ter significativa influéncia sobre os niveis de tensdes
residuais na junta soldada [19].
(Ro1,) (1)

A transformag@o martensitica ¢ controlada por um
balancgo de energia livre de naturezas quimica e ndo quimica
que pode ser expresso por meio da Equacdo 2. Para que um
cristal de martensita seja formado, durante um resfriamento
acelerado, a variagdo de energia de natureza quimica (AG, )
deve ser maior, em modulo, do que a variagio de energia livre
de natureza ndo quimica (AG]{,E“'). As energias de natureza
ndo quimica sdo contrarias a ocorréncia da transformagao
martensitica, e estdo relacionadas as energias de formacao
de novas interfaces, de deformagdes plastica e elastica
decorrentes da mudanca estrutural, assim como, a energia
necessaria para a rapida movimentagao das interfaces [19-21].
Com o aumento da temperatura de austenitiza¢do, ocorre
uma diminui¢ao da densidade de descontinuidades estruturais
no material e isto facilita as deformagdes pléstica e elastica,
decorrentes da transformagao martensitica. Neste cenario,

M(s,f) =yo+Ae

a varia¢@o da componente de energia livre de natureza nao
quimica diminui, levando também a uma diminui¢do da
variagdo de energia quimica necessaria para promover a
transformagdo martensitica. Isto exige, portanto, um menor
super-resfriamento da austenita e, consequentemente, ha um
aumento das temperaturas M_e M [19-21].

Além da diminuicdo da densidade das descontinuidades
estruturais, as temperaturas criticas de transformagao martensitica
(M, e M)) também serdo influenciadas pela composigdo
quimica da austenita. O carbono ¢ um elemento y-géneo que
contribui efetivamente para a estabilidade termodinamica da
austenita, sendo ele capaz de exercer uma forte influéncia
sobre as temperaturas criticas de transformagao martensitica
nos acos. Como foi mostrado pela simulagdo termodinamica
computacional (Figura 1(b)), o aumento da temperatura de
austenitizacdo intercritica promoveu uma diminuig¢do da
concentragdo de carbono na austenita. Fora do equilibrio,
espera-se que a tendéncia seja semelhante [13]. A diminuigdo
da concentracdo de carbono na austenita contribui para a
reducdo da sua resisténcia a deformacao plastica, devido a
amenizagdo do efeito do endurecimento por solucgdo sélida.
Portanto, havera uma diminui¢ao das energias de natureza
ndo quimica e um menor super-resfriamento da austenita
sera necessario, contribuindo também para o aumento das
temperaturas M_e M, [13,15,17,18].

y—a' _ x~y—al y—oa'
AG = AGQ +AGy;

: @)

Por meio da aplica¢do da regra da alavanca aos dados
dilatométricos, como descrito em Materiais e Métodos, foi
possivel calcular a fracao de austenita disponivel transformada
em martensita para as temperaturas de austenitizagdo entre
750 °C e 820 °C. A Figura 6(a) apresenta os resultados
obtidos. E importante ressaltar que essas curvas consideram
somente a evolugdo da austenita disponivel na microestrutura
das amostras se transformando em martensita, justificando
a variagdo da fracao de martensita entre 0 e 1.

Optou-se por esta abordagem para que fosse possivel
fazer uma comparacdo e avaliagdo direta da cinética de
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Figura 6. (a) Comparativo geral em relagdo ao efeito da temperatura de austenitizacdo intercritica sobre a cinética de transformagao martensitica;
(b) exemplo de ajustes dos modelos KM e KM-modificado aos dados cinéticos referentes a temperatura de austenitizagio de 770 °C.
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transformacdo martensitica em funcdo da condi¢do de
austenitizacdo.

Na Figura 6(a) € possivel perceber que para todas as
condigdes de austenitizacdo analisadas, o estagio inicial da
transformag@o martensitica ¢ caracterizado por um inicio
relativamente abrupto (elevada velocidade proximo a M)).
A medida em que ocorre um super-resfriamento, a velocidade
da transformacdo de fase comecga a diminuir (diminuig@o
da inclinagdo da curva) até atingir valores muito baixos
proximos ao final da transformagao. As elevadas taxas de
transformagdo martensitica nos estagios iniciais ¢ consequéncia
direta do efeito autocatalitico, ou seja, os primeiros cristais de
martensita, ao se formarem, acabam estimulando a nuclea¢ao
de outros cristais em suas vizinhangas. Quando a for¢a motriz
associada a formagao de sitios autocataliticos € maior do
que a maioria das descontinuidades que causam a nucleagéo
inicial da martensita, o primeiro ntcleo formado atua como
um gatilho e uma cadeia complexa de transformagdes tem
inicio em curto intervalo de tempo [19]. Na sequéncia da
transformacgao, a diminui¢ao da velocidade de transformagao
esta associada ao fendmeno de estabilizacdo mecanica da
austenita. Os primeiros cristais de martensita, ao se formarem,
acabam dividindo os graos da austenita em um processo
denominado de parti¢do geométrica. Consequentemente,
a forma¢do da martensita subsequente ocorre em menores
volumes de austenita, levando a formacdo de blocos ou
pacotes de martensita cada vez menores. Este processo
acaba endurecendo a austenita circundante, aumentando sua
resisténcia a deformacao plastica e, portanto, diminuindo a
velocidade de transformacao [19,22].

Além disso, é possivel perceber que as amostras tratadas
termicamente em maiores temperaturas de austenitizagao
atingiram as maiores velocidades maximas de transformagao
(maxima inclinagdo das curvas). Quanto maior a temperatura
de austenitizagdo, maior ¢ a frag@o de austenita disponivel,
assim como maiores s30 os seus graos. Neste contexto, as
energias de natureza contraria que se opdem a transformagao
martensitica sdo reduzidas localmente, favorencendo a
acomodacdo plastica de sua estrutura e também o efeito
autocatalitico [19]. Além disso, como ja foi relatado, com
o aumento da temperatura de austenitizagdo intercritica,
ha uma diminui¢do do teor de carbono na austenita. Este
fato acaba contribuindo para uma diminuicao do efeito de
endurecimento por solugdo solida, o que também colabora para

areducdo da resisténcia a deformagao plastica da austenita
e aumento da velocidade de transformacao [13,15,17,18].

Com o objetivo de modelar a cinética de transformacao
martensitica para as temperaturas de austenitizagdo entre
750 °C e 820 °C, a equagdo classica de Koistinen e Marburger
(Equagdo 3 — modelo KM) [32], assim como uma adaptacao
mais recente dela (Equagdo 4 — modelo KM-modificado) [33]
foram ajustadas aos dados experimentais por meio de
regressoes ndo lineares executadas no software Origin 9.0.
AFigura 6(b) apresenta exemplos de ajustes das duas equagoes
nos dados da amostra austenitizada a 770 °C. O mesmo
procedimento foi executado nas amostras submetidas as
demais condi¢des de austenitizagdo. Na Equagdo 3, a é uma
constante de ajuste, assim como na Equacio 4 o e ¢ também
o0 sdo. Em ambas equagdes, T ¢ a temperatura instantanea
durante o resfriamento e M_também € um pardmetro de ajuste,
porém com significado fisico. Ele representa a temperatura
de inicio de transformag¢ao martensitica.

le—exp[ (MS—T)} (3)
f=1-exp|a(Ms T @

Para todas as temperaturas de austenitizagao avaliadas
as Equagoes 3 e 4 se ajustaram bem aos dados experimentais,
com valores de coeficiente de determinagdo R? sempre
superiores a 0,98. A Tabela 2 apresenta os valores das
constantes determinadas por meio das regressoes nao lineares
das duas equagoes aos dados experimentais apresentados na
Figura 6(a). A Figura 7 apresenta um comparativo entre os
valores de M_ medidos experimentalmente por dilatometria
aqueles obtidos por meio dos ajustes das Equagdes 3 ¢ 4 aos
dados de cinética. Pode-se perceber uma boa aderéncia dos
dados calculados com aqueles medidos. Destaca-se que, de
forma geral, tanto o modelo KM quando o KM-modificado
subestimam a temperatura M, quanto maior a temperatura
de austenitizacdo. Esta observagao esta em acordo com a
literatura [ 19,33] que discute que o modelo KM, assim como
algumas de suas adaptacdes, ndo ¢é capaz de prever o efeito
autocatalitico no inicio da transformagéo martensitica. Como
descrito anteriormente, para o a¢o aqui estudado, este efeito
pareceu mais pronunciado quanto maior a temperatura de
austenitizacao, justificando, assim, esta observacao.

Ao se observar, em relagdo a M, que a diferenca
entre os dados experimentais e os calculados pelo modelo

Tabela 2. Parametros de ajuste das Equacdes 3 e 4 aos dados experimentais apresentados na Figura 6(a)

Temperatura de KM (Equacio 3) KM-modificado (Equacio 4)
Austenitiza¢io (°C) M, (°C) a (°CY) R? M, (°C) a (°C N R?
750 °C 279 -1,4x10° 0,98 294 -7x10+ 1,6 0,99
760 °C 307 -1,7x10° 0,99 317 -6x1073 1,2 0,99
770 °C 325 -1,9x10® 0,99 327 -1,6x10? 1,0 0,99
780 °C 344 -1,9x10¢ 0,99 347 -9x10°3 1,1 0,99
790 °C 355 -2,0x10° 0,99 352 -3x10? 0,9 0,99
820 °C 359 -3,0x10° 0,99 355 -8x1072 0,8 0,99
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Figura 7. Comparativo entre as temperaturas criticas Ms medidas
experimentalmente e as preditas pelos modelos KM e KM-Modificado.

KM (Equagao 3) sdo menores do que aqueles verificados
para o modelo KM-modificado, assim como os mesmos sao
da ordem de unidades de graus Celsius, pode-se considerar
que os dados de ajustes obtidos neste trabalho podem ser
utilizados como confiavel ferramenta de previsibilidade
sobre o efeito da temperatura de austenitizagdo intercritica
sobre a temperatura de inicio de transformagao martensitica.

4 Conclusoes

Para o aco estudado neste trabalho, com composi¢ao
quimica que atende aos requisitos API-5CT grau K55,
pode-se concluir que:

As temperaturas criticas de austenitiza¢@o sdo i) no
equilibrio, Ae =705 °C e Ae,=801 °C; ii) fora do equilibrio,
para uma taxa de aquecimento de 3 °C/s, Ac =747 °C e
Ac,=883 °C. Neste contexto, considerando um tempo de
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