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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo estudar as modificagdes causadas pelos
tratamentos térmicos na microestrutura e propriedades mecéanicas do aco ASTM A333,
que é utilizado para a armazenagem de oxigénio, nitrogénio e outros gases liquefeitos.
Amostras dessa liga foram tratadas termicamente variando os meios em que estas
eram resfriadas, variando assim as taxas de resfriamento. Analises foram realizadas na
secao transversal das amostras. Foram realizadas analises em microscépio Optico
(MO), e ensaio de microdureza ao longo da espessura. Concluiu-se que ao ago ASTM
A333 Gr. 8 tem uma alta temperabilidade, sendo temperado mesmo resfriado ao ar. Em
taxas de resfriamento mais lentas, como o resfriamento ao ar calmo, comeca a existir a
formacédo de fragbes significativas de bainita no material. O material aquecido a
temperatura subcritica de 560 °C ndo apresentou variacdo em sua microestrutura

quando observada em microscopio 6tico e nem em sua microdureza.

Palavras-chave: Aco 9%Ni, ASTM A333, Tratamento Térmico, Temperatura

Subcritica, Agos Criogénicos.



ABSTRACT

The present work aimed to study the changes caused by heat treatments on
microstructure and mechanical properties in ASTM A333 steel that is used for the
storage of oxygen, nitrogen and other liquefied gases. This alloy samples were heat-
treated by varying the fluid in which they were cooled, thus varying cooling rates.
Analyzes were performed on the cross section of the samples using an optical
microscope(OM), and micro hardness tests were performed. It is concluded that the
ASTM A333 Gr. 8 has a high hardenability, and forms martensite microstructure even
quenched in cold air. At slower cooling rates, as the cooling in calm air, the bainite
microconstituent shall be formed. The material heated in the critical temperature of 560
°C showed no change in its microstructure when observed by an optical microscope

and even in its hardness.

Keywords: 9%Ni Steel, ASTM A333, Heat Treatments, Critical Temperature, Cryogenic
Steel.
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1. INTRODUGAO

O gas natural liquefeito (GNL) vem sendo uma importante alternativa de
suprimento de gas natural para o Brasil ao tradicional transporte por dutos. Esta
alternativa garante o fornecimento continuado desta fonte energética uma vez que a
outra fonte de gas natural, que é fornecido pela Bolivia, € uma incerteza devido a
fatores politicos.

A demanda por GNL vem crescendo rapidamente por ser uma fonte de energia
mais limpa comparada com o petrdleo e carvao e por possuir reservas abundantes.
Atualmente a companhia Petréleo Brasileiro S/A possui duas unidades regaseificagcao
localizadas no Pecém (CE) e na baia de Guanabara (RJ) e com previsao de construgéo
de mais uma unidade.

A temperatura do GNL para armazenamento e transporte é de -162°C por isso
ligas metalicas utilizadas em tubulagbes e reservatérios de GNL requerem alta
resisténcia, ductilidade, tenacidade a fratura e capacidade para reter trincas a baixas
temperaturas.

Atualmente a maioria dos equipamentos utilizados para armazenar e transportar
GNL no mundo é fabricado com o ago contendo 9% de Niquel e pesquisas analisando
este ago mostraram que o tratamento térmico realizado na sua fabricagcdo tem um
importante efeito nas propriedades mecanicas do aco 9%Ni.

Pela mesma razao dos tratamentos térmicos o efeito causado pelo ciclo térmico
que os agos sao submetidos no processo de soldagem tem efeito em sua
microestrutura. Dessa forma o entendimento dos efeitos das taxas de resfriamento é
util para a analise das diferentes regides formadas durante o processo de soldagem

dos agos 9% Ni.
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2. OBJETIVOS
2.10BJETIVOS GERAIS

O presente trabalho tem como objetivo geral avaliar as alteragdes
microestruturais e propriedades mecanicas, notadamente dureza, do aco ASTM A333
Grau 8 (9% Ni), quando submetidos a tratamentos térmicos com diferentes taxas de

resfriamento e diferentes temperaturas de aquecimento.

2.20BJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar as alteracbes microestruturais do aco A333 Gr. 8 tratado
termicamente;

e Caracterizar o perfil de dureza do aco A333 Gr. 8 tratado termicamente.

e Avaliar o efeito da temperatura de pico e das velocidades de resfriamento, sobre

a microestrutura e microdureza do aco A333 Gr 8.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1ACOS AO NiQUEL

A adi¢do de pequenas quantidades de niquel ao ago carbono e agos baixa liga
podem aumentar a tenacidade destes materiais especialmente em temperaturas
baixas. (Shillmoller, 1987) A tenacidade a fratura de aco ao carbono, medida por
ensaios de impacto Charpy, mostra um aumento quando adicionado niquel em sua
composic¢ao, segundo a Figura 1 (Shillmoller, 1987).

Figura 1 - Efeito do Niquel sobre a tenacidade a fratura de chapas com 1/2” de ago

carbono normalizada e revenidas.
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Fonte: (Shillmoller, 1987)

Pelo grafico da Figura 1 é possivel analisar que para os agcos que nao contém
niquel em sua composigao a temperatura de transigado ductil fragil (TTDF) é de — 80 °F

(-62 °C) e para os acos com 9% Ni essa transigao € imperceptivel, pois ndo existe uma
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queda brusca em sua tenacidade com a diminuigdo da temperatura e o material se

mantém ductil em temperaturas t&o baixas quanto — 300 °F (-184 °C).

Os dados utilizados na Figura 1 foram retirados de agos contendo diferentes

teores de niquel que foram normalizados e revenidos. Contudo muitos outros fatores

afetam a tenacidade a fratura do aco, e o tratamento térmico € um dos mais

importantes fatores (Shillmoller, 1987).

Figura 2 mostra o aumento da tenacidade a fratura do ago temperado e revenido

em relagdo ao normalizado e revenido. Estes dados sdo de um ago com 1.7% Ni e se

comparado com agos sem niquel o efeito do tratamento térmico sobre a tenacidade a

fratura é ainda mais destoante (Shillmoller, 1987).

Figura 2 - Efeito do tratamento térmico na energia de impacto de ago 4340 modificado.
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Fonte: (Shillmoller, 1987)

17



Sabendo que a microestrutura do aco temperado e revenido promove a melhor
microestrutura para acos que necessitam de tenacidade a fratura, como observado na
Figura 2, é imprescindivel que se obtenha uma microestrutura completamente
martensitica na témpera. A capacidade de um liga alcangar esta microestrutura é
chamada de temperabilidade e esta relacionada com a velocidade de resfriamento e a
composic¢ao da liga. Quanto maior é a espessura do ago, menor é a sua capacidade de
formar martensita no nuacleo (Shillmoller, 1987).

Para reduzir o efeito da espessura do material e utilizar taxas de resfriamento
mais lentas, elementos de liga sdo adicionados ao ago. Um dos mais importantes
elementos de liga para aumentar a temperabilidade € o niquel.

Na Figura 3 a temperabilidade do ago AISI 4340 é comparada com o AlSI 4140,

duas ligas comumente utilizada na industria do petrdleo.

Figura 3 - Comparacao da temperabilidade do ago 4140 (0 %Ni) e 4340 (1,7% Ni)
incluindo as composigdes H (endureciveis)
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Fonte: (Shillmoller, 1987)

A profundidade endurecida do ago AlSI 4340 (1,7% Ni) € maior do que o do AISI
4140 (0% Ni). Além disso, para se¢gbes mais espessas € mais facil alcancar a témpera
desejada no AISI 4340 que no aco AISI 4140 com espessura similar.

Temperabilidade e tenacidade a fratura sao fatores aliados na criagdo de um

material de desempenho superior para muitas aplicagdes, especialmente sobre
condic¢des criogénicas.
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Em relagcdo as melhoras que o niquel oferece a ligas em temperaturas
criogénicas, se o material deve ser soldado, alteragées metalurgicas provenientes da
soldagem irdo ocorrer que poderdo afetar as propriedades melhoradas no metal de
base (Shillmoller, 1987).

Desta forma, a selecdo do eletrodo no procedimento de soldagem é fundamental
para garantir que o componente é viavel para aplicagdes criogénicas. Como esperado,

niquel aumenta a tenacidade a fratura em soldas a temperaturas criogénicas.
3.2APLICAGAO DOS MATERIAIS COM NIiQUEL

Os efeitos do niquel como elemento de liga em agos baixo carbono podem ser
mais bem compreendido com o diagrama binario Fe-Ni. A Figura 4 mostra a porgao
relevante do diagrama no qual é evidente que a adi¢cdo de niquel no ferro reduz a
temperatura de transformacgéao do ferro y em ferro a (Pense, 1975).

Figura 4 - Diagrama de Fases Fe-Ni
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Materiais contendo niquel sdo selecionados para muitas das suas aplicacoes,
porque eles fornecem a combinagdo desejada de propriedades mecénicas, resisténcia
a corrosao, propriedades fisicas, durabilidade, aparéncia, disponibilidade, facilidade de
uso e desempenho econémico ao longo do seu ciclo de vida.

Os atributos unicos de materiais que contém niquel tornaram a sua utilizacdo no
setor de petrdleo e gas um investimento rentavel, mesmo com altos custos iniciais.

Na industria de transporte, uma vasta gama de materiais contendo niquel é
usada. Em motores de avides, que operam em temperaturas muito altas e tensdes,
ligas especiais a base de niquel sdo usadas. No outro extremo, para o transporte de
gas natural liquefeito (GNL), que ocorre a temperaturas de cerca de -163 ° C, os
materiais altamente ducteis, tais como os agos de niquel 9% (A333) s&o uma opgéao de
baixo custo para recipientes de armazenamento de gas natural liquefeito com um
excelente historico de servigo seguro como mostrado na Figura 5. Pesquisas sugerem
para aplicacbes a baixas temperaturas além de se utilizar ligas de niquel, esta deve

sofrer um tratamento de témpera e revenimento.

Figura 5- Vaso feito de aco 9% Ni.

Fonte: (Pelling, 2007)
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Quando os requisitos de engenharia sdo exigentes, materiais contendo niquel é
uma solugado comprovada. Eles fornecem integridade ao longo da vida do material, com
o potencial para reutilizacdo em outros projetos, e seu alto valor intrinseco é tal que a

reciclagem é bem estabelecida e rentavel.

3.3TRANSICAO DUCTIL-FRAGIL

A transi¢ao ductil-fragil esta relacionada com a variagdo da energia absorvida
por impacto com a temperatura em que o material esta submetido. Em temperaturas
mais elevadas a energia absorvida é relativamente grande, e esta correlacionada com
uma fratura de modo ductil. A medida que a temperatura é reduzida, a energia
absorvida pelo o impacto cai subitamente ao longo de um intervalo de temperatura
relativamente estreito e logo abaixo deste faixa de temperatura o material absorve
energia de valor constante e baixo, caracterizando uma fratura de modo fragil (Callister,
2002).

Estruturas construidas a partir de ligas que apresentam esse comportamento
ductil-fragil devem ser utilizadas apenas a temperaturas superiores a temperatura de
transicdo, para evitar fraturas frageis e catastréficas (Callister, 2002). Alguns exemplos
classicos deste tipo de falha ocorreram durante a Segunda Guerra Mundial. As
embarcagdes da época foram construidas de uma liga de ago que possuia ductilidade
adequada de acordo para ensaios de tracdo em temperatura ambiente. As fraturas
frageis ocorreram a cerca de 4 ° C, na vizinhanca da temperatura de transi¢ao ductil-
fragil da liga.

O comportamento das curvas de transicdo ductil-fragil de varios materiais se
assemelham as trés curvas mostradas na Figura 6. A temperatura de transicdo de
metais CFC de média e baixa resisténcia tem tao alta ductilidade que fratura fragil ndo
€ um problema, a menos que haja algum ambiente especial reativo quimicamente. Ja
acos de alta resisténcia (o > E/150) geralmente possuem uma ductilidade tao baixa que
uma fratura fragil pode ocorrer até quando forem aplicadas tensées nominais na regiao
elastica em qualquer temperatura e taxas de deformacdo, se ja existirem falhas
superficiais pré-existentes. Acos de alta resisténcia, aluminio e titAnio estdo nesta

categoria. Em baixas temperaturas as fraturas ocorrem por clivagem, enquanto que em
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temperaturas mais elevadas a fratura ocorre por ruptura de baixa energia. E sob estas
condi¢des que a analise mecanica da fratura é util e apropriada. A tenacidade a fratura
de metais de baixa a média resisténcia com estrutura CCC, bem como Be, Zn é

fortemente dependente da temperatura (Dieter, 1988).

Figura 6 - Efeito da Temperatura sobre a tenacidade a fratura.

Materiais cic
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resisiéncia

Temperatura ———

Fonte: (Dieter, 1988)

Assim é possivel concluir que existe uma variagdo de comportamento da fratura
com o aumento da temperatura. Nos metais essa transi¢gao ocorre entre 10% e 20% da

temperatura absoluta de fusdo do material (Dieter, 1988).

3.4 EFEITO DOS FATORES METALURGICOS SOBRE A TENACIDADE A
FRATURA DOS METAIS

Alteracdes na microestrutura e na composi¢ao do aco podem alterar a temperatura de
transi¢cao ductil-fragil a valores superiores a 50 °C. As maiores mudangas nesta faixa
de temperatura de transigdo acontecem com as mudangas realizadas na quantidade de
carbono e manganés (Rinebol, 1967). A temperatura de transicdo € aumentada em
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aproximadamente 14 °C para cada aumento de 0,1 por cento de carbono. Esta
temperatura de transicdo também é reduzido a cerca de 5 ° C por cada aumento de 0,1
por cento de manganés como mostrado na Figura 7 e na Figura 8. O aumento do teor
de carbono, também tem um efeito acentuado sobre a energia maxima e a forma das
curvas de transigao de temperatura de energia como mostrado na Figura 7 e Figura 8.
A razdo Mn:C devera ser de pelo menos 3: 1 para que se obtenha uma ductilidade
satisfatéria. A reducdo maxima de cerca de 50 ° C na temperatura de transicao parece

possivel com o0 aumento da razdo Mn:C.

Figura 7 - Variagao da energia absorvida com a temperatura para diferentes agos com

diferentes teores de carbono.
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Figura 8 - Variacdo da energia absorvida com a temperatura para diferentes agos com
diferentes teores de manganés.
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Outros elementos possuem efeito deletério sobre a tenacidade a fratura, como
por exemplo, o enxofre e o fésforo. O efeito do enxofre na ductilidade de acos esta
diretamente relacionado a pratica de desoxidagcdo. Para agos alcamados com Si, o
enxofre em quantidades até cerca de 0,04% tem um efeito desprezivel na ductilidade.
Para acos acalmados com aluminio e silicio, uma redug¢do no teor de enxofre pode
aumentar substancialmente a energia maxima absorvido no ensaio Charpy, como se
mostra na Figura 9 (ASM, 1990).
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Figura 9 - Variagdo na energia absorvida no ensaio Charpy por acos ARBL com
variagédo no teor de S. Estes agos foram acalmados com aluminio e silicio com limite de
escoamento minimo de 450 MPa.
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Fonte: (ASM, 1990)

Ja o fosforo que aumenta a temperatura de transicédo ductil fragil em cerca de 7 °
C para cada um 0,01% de P, além de reduzir a energia maxima absorvida no ensaio
Charpy. Outro efeito deletério do fosforo € o aumento da susceptibilidade de alguns
acos ligados para fragilizagao na temperatura de 475 °C (ASM, 1990).

Um elemento que € util para melhorar a ductilidade do ago a baixas
temperaturas é o Niquel. Este elemento é mais eficaz na melhoria da resisténcia dos
acos de baixo carbono. Algumas ligas de ago com alto teor de niquel, tais como Agos
maraging e agos, nao apresentam a transicao ductil-fragil (ASM, 1990).

Como a maioria das propriedades mecanicas, a tenacidade a fratura do aco
geralmente pode ser atribuida diretamente a microestrutura. Como as microestruturas
de ago sao facilmente observadas e identificadas, € conveniente para relacionar as
varias propriedades mecanicas com a microestrutura, embora as propriedades tambéem

possam ser atribuidas a composicao e modo de fabricagdo do aco (ASM, 1990).
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Em geral, os componentes principais da microestrutura encontrada em acgos: a
perlita e a ferrita tém a mais alta temperatura de transi¢cao, seguido por bainita superior
e por ultimo a martensita revenida ou bainita inferior. Os valores de tenacidade a
fratura para agos semelhantes com diferentes teores de carbono e constituintes

microestruturais sdo mostrados na Figura 10.

Figura 10 - Variagdo da energia de impacto no ago 0.70Cr-0.32Mo com diferentes
microestruturas e teores de carbono. Teores de C: (a) 0,17% de C, (b) 0,28% de C, (c)
0,40% de C, e (d) 0,54% C.
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Fonte: (ASM, 1990)

Na pratica, a taxa de arrefecimento ou de témpera determina a microestrutura
resultante ou mistura de microestruturas num ago especial. As caracteristicas de
transformacao sao controladas pela velocidade de resfriamento, a composigao da liga,
da temperatura de austenitizagado e do tamanho dos graos de austenita. (ASM, 1990)

Precipitados e particulas de segunda fase sao prejudiciais para a tenacidade,

especialmente se localizada nos contornos de grdao. Um tratamento de esferoidizacao
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de acos perliticos pode melhorar a tenacidade pela a reducdo da resisténcia e
eliminacédo das lamelas de ferrita (Qque tém forma de placas e, portanto, sdo caminhos
faceis para fratura por clivagem). Esferoidizagdo também melhora a tenacidade,
alterando a forma da lamela de cementita da perlita para particulas esféricas indcuas.
(ASM, 1990)

Acos com uma microestrutura formada por martensita revenida ou bainita inferior
oferece o equilibrio ideal de forga e tenacidade. Quando observadas no microscépio
optico, estes dois microcomponentes sido indistinguiveis. Somente com microscopia
eletrbnica de transmissédo (MET) se pode distinguir martensita revenida de bainita
inferior. Qual destes dois microconstituintes proporciona uma melhor ductilidade tem

sido um assunto de controvérsia. (ASM, 1990)

3.5 TRATAMENTOS TERMICOS

Os tratamentos térmicos empregados nos agos ASTM A333 sao essenciais na
obtengcdo das microestruturas desejadas e consequentemente de suas propriedades
mecanicas. Desta forma, um melhor desempenho das propriedades mecanicas, para
uma mesma composi¢cao quimica e processo de fabricagdo, ocorrera, basicamente,
através da otimizacdo dos tratamentos térmicos, sendo que o0s seus principais
parametros sdo: velocidade de aquecimento e resfriamento, temperatura de tratamento
e tempo de encharque.

Sabendo que os acos ASTM A333 sao utilizados no estado temperado e apds
revenido ou duplo normalizado e revenido (ASTM, 2011), a seguir serdao comentados
estes tratamentos térmicos, dando enfoque, também, as microestruturas obtidas para

cada tratamento.

3.5.1 Témpera e Revenido

Neste tratamento térmico o agco é aquecido até a temperatura de 800 * 15°C; o
tempo de permanéncia nesta temperatura deve ser de 2 minutos para cada milimetro
de espessura, mas nao menos que 15 minutos. Entdo a amostra € temperada em

agua. Apds a témpera a amostra € novamente reaquecida a uma temperatura entre
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565 e 605 °C permanece o mesmo tempo que o primeiro procedimento e entdo é

resfriado em agua ou ao ar (ASTM 2011).

3.5.2 Dupla Normalizagao e Revenimento

Neste outro tratamento térmico o aco é aquecido até a temperatura de 900 %
15°C; o tempo de permanéncia nesta temperatura também deve ser de 2 minutos para
cada milimetro de espessura, mas ndo menos que 15 minutos. Entdo a amostra é
resfriado ao ar. O ago é novamente aquecido, sé que agora em 800 = 15°C e
permanece nesta temperatura durante o0 mesmo tempo que na primeira normalizagao e
entdo é resfriado ao ar. Apds a dupla normalizacdo a amostra é reaquecida a uma
temperatura entre 565 e 605 °C permanece o0 mesmo tempo que 0s primeiros

procedimentos e entado é resfriado em agua ou ao ar (ASTM, 2011).

3.5.3 CurvaTRC

As transformacboes de fases que ocorrem no ASTM A333 quando este é
resfriado em diferentes condi¢des de resfriamento sdo mais faceis de entender quando
se analisa o diagrama de transformacéao de resfriamento continuo de um ago com teor
de 9% Ni mostrado na Figura 11. Os acos com teores com 9% Ni possuem uma
caracteristica diferentes dos demais agos ao niquel, pois este tem a tendéncia de reter
austenita em sua microestrutura em temperatura ambiente apds sofrer tratamento

térmico de normalizagdo, mesmo em placas espessas (Pense, 1975).
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Figura 11 - Diagrama de transformacéo resfriamento continuo de um a¢o 9% Ni
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Os diagramas isotérmicos podem ser usados para obter uma visdo panoramica
das estruturas produzidas por normalizacdo ou témpera de placas de varias

espessuras.

3.6 SOLDAGEM DOS ACOS 9% NI

Na fabricacado de estruturas para aplicagdes criogénicas por soldagem, algumas
certas dificuldades podem ser encontradas. Concentradores de tensdao podem ser
introduzidos no material devido ao improprio projeto ou pela baixa qualidade da
execucao da solda. As propriedades mecanicas da junta de solda ou da zona afetada
pelo calor (ZAC) podem ser diferentes das do metal de solda, o que pode nao atender
os requisitos de projeto (Pense, 1975).

O ciclo térmico imposto a peca devido ao processo se soldagem afeta a
microestrutura tratada termicamente, o que pode comprometer localmente as

propriedades mecanicas. Proximo a linha de fusdo, o metal é aquecido a temperaturas
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de pico que causam crescimento demasiado dos grdaos e um resfriamento que pode ser
lento ou rapido dependendo do calor imposto e espessura da segdo, gerando
microestruturas que podem diferir da condigao inicial (Pense, 1975).

Em agos com 9%Ni, na ZAC a microestrutura sera essencialmente martensitica
e em algumas regides de multiplos passes a microestrutura é basicamente martensita

revenida (Pense, 1975).

4. MATERIAIS E METODOLOGIA

A microestrutura dos agos ao niquel é determinada nao somente pela
composi¢gao quimica, mas também pelo tratamento térmico aplicado, mostrando-se
decisivo nas propriedades finais do material. Por esta razdo, neste trabalho, a
estratégia experimental adotada objetivou simular em escala laboratorial diferentes
taxas de resfriamento que o material possa sofrer em tratamentos térmicos e no ciclo
térmico de soldagem e o seu efeito na microestrutura que pudessem alterar as
propriedades mecanicas.

As propriedades mecénicas foram avaliadas através de microdureza e a

microestrutura através de caracterizagdo metalografica por meio de microscopia ética.

4.1 MATERIAIS

Para a realizagao dos tratamentos térmicos foram utilizadas amostras do aco
ASTM A333 com secgao transversal quadrada 10x10 mm e comprimento de 40 mm,

como mostra a Figura 12.
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Figura 12- Dimens&o das amostras tratadas termicamente.

10

Fonte: Proprio Autor

Segundo a norma, a composicado quimica do aco ASTM A333 utilizado é

apresentado na Tabela 1.

Tabela 1- Composi¢ao do A¢o ASTM A333 segundo a norma.

Carbono (C) Max. 0,13

Manganés (Mn) Max. 0,90
Fosforo (P) Max. 0,025
Enxofre (S) Max. 0,025
Silicio (Si) 0,13-0,32
Niquel 8,40 - 9,60

Fonte: (ASTM, 2011)

A identificacao das amostras tratadas termicamente foi realizada através de um

codigo de letra, conforme mostra a Tabela 2 a seguir.
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Tabela 2 - Identificagdo das amostras utilizadas no experimento

Aquecido a 800 °C durante 20 min. — Resfriado em agua

Aquecido a 800 °C durante 20 min. — Resfriado em dleo

Aquecido a 800 °C durante 20 min. — Resfriado ao ar

m| Z 0| S

Aquecido a 800 °C durante 20 min. — Resfriado ao forno

| Aquecido a 560 °C durante 40 min. — Resfriado ao ar
Fonte: Proprio Autor

4.2 METODOLOGIA

4.2.1 TRATAMENTO TERMICO

Os tratamentos térmicos aplicados nas amostras foram realizados em um forno
tipo mufla da marca EDG e modelo 7000-3P (Figura 13) sem protegao de atmosfera e
com as temperaturas monitoradas pela utilizacado de termopares. A seguir serao
detalhados os tratamentos térmicos desenvolvidos neste trabalho.
Figura 13 - Forno tipo mufla EDG 7000 - 3P.

Fonte: http://www.tecnallab.com.br/padrac.aspx?fornos_mufla_content Ist 2137 __.aspx
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4211 Témperaem agua

Na amostra temperada em agua, esta foi levada ao forno frio para ser aquecida
até temperatura de austenitizacdo de 800 °C com tempo de encharque de 20 minutos,

sendo em seguida a amostra resfriada em agua com agitagao.

4.21.2 Témperaem oleo

Na amostra temperada em oleo, esta foi levada ao forno frio para ser aquecido
até temperatura de austenitizacdo de 800 °C com tempo de encharque de 20 minutos,

sendo em seguida a amostra resfriada em 6leo com agitagéo.

4.2.1.3 Normalizagao

Na amostra normalizada ao ar, esta foi levada ao forno frio para ser aquecido
até temperatura de austenitizacdo de 800 °C com tempo de encharque de 20 minutos,

sendo em seguida a amostra resfriada ao ar calmo.

4214 Recozimento

Na amostra recozida, esta foi levada ao forno frio para ser aquecido até
temperatura de austenitizacao de 800 °C com tempo de encharque de 20 minutos,

sendo em seguida a amostra deixada no forno desligado.

4.21.5 Revenimento Sub-Critico

Na amostra revenida esta foi levada ao forno frio para ser aquecido até
temperatura de 560 °C com tempo de encharque de 40 minutos, sendo em seguida a

amostra resfriada ao ar calmo.

4.2.2 PROPRIEDADES MECANICAS — MICRODUREZA VICKERS

A caracterizagao mecanica das amostras foi realizada através do ensaio de

microdureza, em todos os tratamentos térmicos.
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Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados num microdurémetro
SHIMADZU, Modelo HMV-2 (Figura 14), sendo o ensaio realizado segundo a norma
ASTM E384 — 72 (ASTM, 1985). O objetivo do ensaio de microdureza foi o de
determinar uma média da dureza da amostra, e para isto foi utilizada uma carga de 0,2

Kgf com tempo de impresséo de 15 segundos.

Figura 14 - Microdurémetro Shimadzu HMV 2

-
a9 -
= "

Fonte: http://www.ssi.shimdu.com

Para cada amostra foram analisados 25 pontos, com espagamento de 0,2 mm

partindo da superficie até o centro da amostra como ilustrado na Figura 15.
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Figura 15 - Esquema dos perfis de dureza.
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Fonte: Proprio Autor

4.2.3 CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL

Para cada tratamento térmico realizado, um corpo de prova foi selecionado para
analise microestrutural (tamanho de grao e microestrutura) através de microscopio

otico. A seguir é detalhada a caracterizagdo metalografica.

4.2.4 CARACTERIZAGAO METALOGRAFICA

Para a analise metalografica, as amostras foram lixadas com granulometria
variando de 220 a 1200 mesh e polidas com alumina com granulometria de 3 um e de 1
Mm. Para revelar a microestrutura foram empregados os reagentes e tempos de ataque
indicados na Tabela 3. Estas microestruturas foram analisadas em microscopio 6tico

Olympus — Modelo GX51 (Figura 16) em diversas ampliagdes.
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Tabela 3 - Composi¢cao dos Reagentes utilizados.

Picral 4% - 50 ml de alcool etilico + 2 g de acido __~evelar
g carbonetos e 180 s
picrico o
bainita
Solucao aquosa de metabissulfeto de sédio - (2 Diferenciar
g de metabissulfeto de sodio + 20 ml de agua bainita da 8s
destilada) martensita

Fonte: Proprio Autor

Figura 16 - Microscopio Olympus GX51.

Fonte:
https://engineering.purdue.edu/MSE/Research/Facilities/Microstructural/Optical_Microscopy.htm
I
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE MICROGRAFICA
5.1.1 ANALISE DO PRE-ATAQUE

As microestruturas das amostras foram analisadas apds um pré ataque com
Picral 4% durante 3 minutos, como mostrado na Figura 17 com o aumento de 1000x. E
entdo, estas foram novamente atacadas com a solugdo aquosa de metabissulfeto de
sodio durante 8 s.

O pré-ataque com o picral revelou uma microestrutura com aparéncia de ferrita
(branco). Na verdade a microestrutura branca nao é ferrita e sim bainita granular, que
€ caracteristica deste tipo de ago devido as baixas concentragdes de carbono neste
aco (Bhadeshia, 2001). Com apenas o ataque do picral é dificil de identificar com
precisdo essas fases. Por esse motivo outro ataque foi realizado para que a

microestruturas ficassem mais claras.

Figura 17 - Microestrutura do aco ASTM A333 9% NI pré-atacado com picral 4%.
Aumento 1000x.

Fonte: Préprio Autor
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5.1.2 ANALISE MICROGRAFICA DO AGO COMO RECEBIDO

A microestrutura do aco ASTM A333 9% Ni como recebido é constituida por uma
matriz bainitica granular e provavel martensita revenida distribuida na sua matriz, como
mostrado na Figura 18. Durante o seu processamento esse material & tratado
termicamente com témpera e revenimento ou dupla normalizacdo e revenimento
(ASTM, 2011).

Figura 18 - Micrografia da amostra como recebida atacado com picral 4% e solugao
aquosa de metabissulfeto de sddio. Aumento 500x.

Fonte: Proéprio Autor

5.1.3 ANALISE MICROGRAFICA DO ACOTEMPERADA EM AGUA

Apos a amostra ser aquecida a 800° C a microestrutura do agco 9% Ni torna-se
toda austenitica de acordo com o diagrama de fases Fe-Ni na Figura 19. Apds ser
resfriado em agua a microestrutura do aco ASTM A333 9% Ni é constituida por uma
matriz martensitica em laminas com formato de agulhas, como mostrado na Figura 19.

Essa microestrutura formada é devida a alta temperabilidade do ago 9% Ni.
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Figura 19 - Micrografia da amostra temperada em agua atacado com picral 4% e
solucdo aquosa de metabissulfeto de sédio. Aumento 1000x.

Fonte: Proprio Autor

5.1.4 ANALISE MICROGRAFICA DO AGOTEMPERADA EM OLEO

Assim como a amostra resfriada em agua, a amostra resfriada em 6leo também
foi aquecida a 800° C para que a microestrutura do agco 9% Ni tornar-se austenitica.
Apébs ser resfriado no dleo a microestrutura do ago ASTM A333 9% Ni apresentou
microestrutura semelhante a amostra resfriada em agua, sendo também constituida por
uma matriz martensitica com formato de agulhas, mas com alguns pontos brancos que
pelo ataque realizado podem ser caracterizados como austenita retida (branco), como

mostrado na Figura 19.
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Figura 20 - Micrografia da amostra temperada em o6leo atacado com picral 4% e
solucdo aquosa de metabissulfeto de sédio. Aumento 1000x.

Fonte: Proprio Autor

5.1.5 ANALISE MICROGRAFICA DO AGO NORMALIZADO

A amostra que foi resfriada ao ar, apds ser aquecida a 800° C para que a
microestrutura do aco 9% Ni se tornasse austenitica, apresentou uma microestrutura
um pouco diferente das amostras resfriadas em agua e 6leo. Além de martensita
(marrom) é possivel observar na figura uma microestrutura mais atacada que foi
circulado em branco, que provavelmente seja bainita formada devido a reducéo na taxa

de resfriamento.
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Figura 21 - Micrografia da amostra normalizada atacado com picral 4% e solugéo
aquosa de metabissulfeto de sddio. Aumento 1000x.

Fonte: Proprio Autor

5.1.6 ANALISE MICROGRAFICA DO AGO RECOZIDO

A amostra recozida, apds ser aquecida a 800° C para que a microestrutura do
aco 9% Ni tornasse austenitica, apresentou uma microestrutura semelhante com a
amostra normalizada, com martensita (marrom) e austenita retida em fragbes menores

e com maiores quantidade de bainita (preto).
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Figura 22 - Micrografia da amostra resfriada ao forno. Aumento 1000x

Fonte: Proprio Autor

Na Figura 23 foram desenhadas as curvas de taxas de resfriamento do ago sob
as condigdes analisadas neste trabalho (agua, 6leo, ar e forno) no diagrama de
transformagdo com resfriamento continuo para um ago com 9% Ni. A curva de
resfriamento do forno foi determinada pela a medicdo da temperatura do forno
utilizando termopares, as demais curvas foram desenhadas de acordo com curvas
encontradas na literatura. Pela a imagem é possivel verificar que as microestruturas
reveladas pelo ataque quimico, mostraram-se coerentes com o que se esperava para

um ago com a dada composigao.
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Figura 23 - Curvas de diferentes taxas de resfriamento desenhadas no diagrama de
transformacéao resfriamento continuos do ago 9%Ni.
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5.1.7 ANALISE MICROGRAFICA DO ACO REVENIDO NA TEMPERATURA SUB
CRITICA

Nessa amostra, que foi aquecida até 560° C e mantida durante 40 minutos e
entao resfriado ao ar, a proposta dessa analise era avaliar o efeito na microestrutura do
aco quando deixada em uma temperatura em que a fragcdo de austenita na matriz
aumenta. A microestrutura mostrada na Figura 24 pareceu bem semelhante a da

amostra como recebida. Apresentou uma matriz bainitica e martensita revenida.
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Figura 24 - Micrografia da amostra aquecida na temperatura subcritica (a) amostra
como recebida (b). Aumento 1000x

Fonte: Proprio Autor

5.2 PERFIS DE MICRODUREZA

Com o intuito de melhor analisar do efeito do tratamento térmico nas
propriedades mecanicas do ago A333 9% Ni, foram levantados os perfis de
microdureza para os tratamentos térmicos realizados neste trabalho. As Figura 25 a
Figura 30 apresentam respectivamente os perfis de dureza das amostras como
recebida, temperada em agua, temperada em 6leo, normalizada, resfriada ao forno e
temperatura subcritica. Nos graficos, as linhas pontilhadas pretas significam a média de

microdureza da amostra.
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Figura 25 - Perfil de Microdureza da amostra como recebida.
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Figura 26 - Perfil de Microdureza da amostra temperada em agua.
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Figura 27 - Perfil de Microdureza da amostra temperada em 6leo.
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Figura 28 - Perfil de Microdureza da amostra normalizada.
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Figura 29 - Perfil de Microdureza da amostra resfriada ao forno.
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Figura 30 - Perfil de Microdureza da amostra na temperatura subcritica.
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Em todas as amostras, a dureza medida proximo a superficie ndo mostrou
variancia significativa em comparagéo aos pontos préximos ao centro. Isso indica que a
microestrutura n&o variou significadamente ao longo da se¢éo transversal da amostra.
Um dos fatores para essa homogeneidade da microestrutura € a alta temperabilidade
do aco 9% Ni e o tamanho reduzido da secao transversal das amostras.

Para as amostras com microestrutura semelhantes, foi feito uma Analise de
Variancia (ANOVA) das microdurezas para determinar se os valores possuem
diferencas significativas. As amostras selecionadas para serem comparadas sao

mostradas na Tabela 4.

Tabela 4 - Amostras selecionadas para a amostra de variancia.

Temperada em Agua (W)
Martensita

Temperada em Oleo (O)

Normalizada (N)
Martensita + Bainita

Resfriada ao Forno (F)
Como Recebida (CR)

Temperada na Temperatura Subcritica (1)

Bainita + Martensita Revenida

Fonte: Proprio Autor

A ANOVA das amostras como microestrutura martensitica foi analisada e os
resultados mostrados na Tabela 5. A hipotese Hp considera que P11 = U2, OU Seja que as
médias nao possuam diferengas significativas. Nas amostras martensiticas o F
calculado foi igual a 200,249 que é maior que 0 Fitco que foi de 4,042. Dessa forma a
hipotese nao € valida, a média das microdurezas da amostra temperada em agua é
diferente da amostra temperada em dleo.

A diferenca nesses resultados pode ser o fato que na microestrutura temperada
em Oleo foi possivel distinguir fracbes pequenas de uma fase que pode ser austenita
retida que nao foram identificadas na amostra temperada em agua. Como as
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propriedades de dureza da austenita sdo menores que de martensita, isso pode
explicar a diferenga obtida nos resultados de dureza.

Tabela 5 - ANOVA entre as amostras temperadas em agua e em 6leo.

Grupo Contagem Soma Média  Variancia
Temperada ao Oleo 25 9257 370,28  78,29333
Temperada em agua 25 10188 407,52  94,84333
ANOVA
Fonte da variagao sSQ gl mQ F valor-P  F critico
Entre grupos 17335,22 1 17335,22 200,249 9,47E-19 4,042652
Dentro dos grupos 4155,28 48 86,56833

Fonte: Proprio Autor

A ANOVA das amostras com microestrutura martensitica e bainitica foi
analisada e os resultados mostrados na Tabela 6. Nas amostras analisadas o F
calculado foi igual a 393,85 que é maior que 0 Fgitco que foi de 4,042. Dessa forma a
hipétese néo é valida, a média das microdurezas da amostra normalizada € diferente
da amostra resfriada ao forno. As taxas de resfriamento foram muito diferentes entre as
duas amostras, como a amostra resfriada ao forno teve resfriamento mais lento, a

fragao de bainita formada foi bem maior.

Tabela 6 - ANOVA entre as amostras normalizada e resfriada ao forno.

Grupo Contagem  Soma Média  Variancia
Normalizado 25 8210 328,4 250,6667
Resfriado ao Forno 25 6258 250,32 136,31
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 76206,08 1 76206,08 393,8536 8,83E-25 4,042652
Dentro dos grupos 9287,44 48 193,4883

Fonte: Proprio Autor
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A ANOVA das amostras com microestrutura bainitica foi analisada e os

resultados mostrados na Tabela 7. Nas amostras analisadas o F calculado foi igual a

0,0227 que é menor que o Fico que foi de 4,042. Dessa forma a hipdtese é valida, a

média das microdurezas da amostra na temperatura subcritica n&o possui diferenga

significativa da amostra como recebida. Dessa forma o aquecimento a temperatura

subcritica ndo teve efeito sobre a microdureza do material.

Tabela 7 - ANOVA entre a amostra aquecida na temperatura subcritica e como

recebida.

Grupo Contagem  Soma Meédia  Varidncia
Como Recebido 25 6814 272,56 119,0067
Subcritico 25 6803 272,12 94,02667
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 2,42 1 2,42 0,022719 0,880821 4,042652
Dentro dos grupos 5112,8 48 106,5167

Fonte: Proprio Autor
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6. CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos e apresentados no trabalho sobre efeito dos
tratamentos térmicos sobre a microestrutura do ago ASTM A333 grau 8, foi possivel

concluir:

v' 0O aco ASTM A333 possui uma alta temperabilidade tanto a amostra resfriada em
agua, quanto a ao Oleo, apresentaram microestrutura martensitica, e nas

amostras resfriadas ao ar uma grande fragdo de martensita foi observada;

v' A amostra recozida, devido a taxas lentas de resfriamento apresentou uma
estrutura bainitica que foi sé possivel distinguir da martensita apdés o segundo

ataque com solucido aquosa de metabissulfeto de sédio;

v A amostra aquecida até a temperatura subcritica de 560 °C néo sofreu alteracdo

relevante em sua microestrutura, quando observadas por microscopia 6tica;

v A microdureza das amostras temperadas a agua e ao 6leo apresentaram valores
distintos que pode ter sido causado pela a presenga de austenita retida observada

apenas na amostra temperada em 6leo;
v' A amostra resfriada ao ar apresentou microdureza um pouco abaixo das amostras
temperadas em agua e 6leo, pois a taxa de resfriamento foi lenta o suficiente para

que iniciasse a formacéao da fase bainitica na amostra;

v A microdureza da amostra revenida na temperatura subcritica de 560 °C nao teve

diferencgas significativas em comparagcdo com a amostra recebida.
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