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RESUMO

Este trabalho consiste na análise da microestrutura de um aço microligado produzido por laminação controlada API / DNV, usado para tubos. Para isso recorreu-se a ataque tríplice envolvendo Nital, solução aquosa com metabissulfito de sódio 10% e reagente Le Pera, aplicados separadamente. A etapa inicial consistiu em armazenar as imagens obtidas por microscopia óptica e quantificar as fases presentes, principalmente a ferrita, austenita retida, martensita e demais fases como bainita e perlita do metal base. A partir destes dados, é possível o estabelecimento de uma relação com suas propriedades mecânicas.
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INTRODUÇÃO


É do conhecimento geral a utilização cada vez mais abrangente de aços multifásicos para as mais diversas aplicações tecnológicas, especialmente para os casos em que se procura combinar resistência, tenacidade e conformabilidade (1). Em tubos empregados na extração de petróleo existente na camada pré-sal, estando esta a alguns quilômetros abaixo do assoalho oceânico, acrescenta-se a estas propriedades a capacidade para resistir a agentes químicos externos, uma vez que, ao longo de toda sua extensão, o complexo extrator deverá manter contato direto com o meio marinho, além das camadas de sedimentação a serem perfuradas, incluindo o petróleo propriamente dito. Afora estas condições, turbulências devem ser consideradas, visto que a tubulação deverá atravessar alguns quilômetros de meio oceânico dinamicamente instável. Percebe-se, portanto, que, para essa finalidade, um determinado tipo de aço multifásico pode ser viabilizado, desde que o conjunto de suas propriedades mecânicas seja estabelecido com precisão.


Várias propriedades de interesse no aço, como limite de escoamento, limite de resistência, tenacidade, resistência a impacto, resistência a corrosão e desgaste, além de outras, estão intimamente relacionadas com fatores intrínsecos do material, entre os quais se destacam a composição química, o processamento de conformação mecânica, tratamento térmico, teor de impurezas e, em especial, a microestrutura (2), constituída basicamente de ferrita, austenita retida, martensita, bainita e perlita. 

Os aços para as aplicações citadas são aços avançados de alta resistência, dotados de microestrutura complexa, de modo que a revelação e a identificação de suas fases por metalografia é tarefa que exige tratamento cuidadoso. Além disso, não se podem caracterizar os constituintes com um único reagente, em razão da diferença de potencial químico entre eles (3,4). 

Em aços utilizados na exploração de petróleo, pouco se tem publicado sobre as fases presentes em sua microestrutura, bem como sobre o estabelecimento de uma possível relação com suas propriedades mecânicas. Neste contexto, este trabalho indica uma forma eficiente de identificar e quantificar todas as fases de aços multifásicos por análise de imagens em microscopia óptica, após ataques seqüenciais por três reagentes (5). 

MATERIAIS E MÉTODOS

As duas amostras analisadas foram retiradas de um tubo formado pelo processo de soldagem ERW, sendo posteriormente submetido ao seguinte tratamento térmico: austenitização a 890 oC durante 52 minutos, resfriamento em água com temperatura máxima controlada e revenimento a 460 oC durante 40 minutos. 

O material utilizado foi fornecido pela empresa TenarisConfab e fabricado na Usiminas Ipatinga de acordo com a norma API 5CT 2005 P110. Sua composição química segue na Tab.1.

Tab.1 – Composição química do aço utilizado no experimento


                        C      Mn
 P
 S
  Al
 Cu
Nb
  V
  Ti


           0,26   1,24  0,014  0,001  0,034   0,01  0,001  0,003  0,022



 Cr
Ni      Mo
 N
  B
   Ca
     Si     Ceq     Ti/N


          0,02   0,02   0,01  0,0084 0,0018  0,0027  0,14  0,48   2,62

Por terem sido cortadas em setores diferentes da peça original, as amostras são identificadas como A1 e A2.


O método empregado para quantificar as fases é o do ataque tríplice associado à microscopia óptica. Nesse processo, a amostra é inicialmente preparada (embutida, lixada e polida) para ser submetida a ataque químico, com o propósito de destacar uma ou mais fases. Foram registradas 42 imagens por amostra após cada tipo de ataque, com ampliação de 500 vezes. Depois das imagens serem armazenadas, o processo de quantificação das fases foi estimado através do programa Image J, disponível na Internet.

O primeiro dos três ataques foi realizado com reagente Nital, composto de ácido nítrico 3 % em álcool etílico, a fim de ressaltar os contornos de grãos e discernir as fases ferrita e austenita retida (áreas brancas) das fases martensita, bainita e perlita (áreas escuras) (6). Inicialmente as amostras foram imersas neste reagente por 30 segundos, lavadas em água corrente e secadas através da evaporação do álcool etílico, processo agilizado com o auxílio de um jato de ar quente, sendo finalmente submetidas à observação microscópica.

O segundo ataque foi efetuado em solução aquosa 10% de metabissulfito de sódio (Na2S2O5), que destaca apenas a austenita retida (áreas brancas), com um tempo de imersão das amostras de 10 segundos. 

O terceiro e último ataque foi efetuado com o reagente Le Pera, composto de uma mistura de ácido pícrico 4% diluído em álcool etílico e metabissulfito de sódio 4 % em água, ambas em partes iguais, que revela o constituinte MA, formado por martensita e austenita retida (coloração clara), a bainita (coloração marrom escuro) e a ferrita (coloração marrom claro). As amostras foram submersas nesta solução por 50 segundos.

RESULTADOS E DISCUSSÃO


Nos três ataques verificou-se que as configurações das fases componentes da microestrutura, tanto no que diz respeito às cores como à morfologia, foram em geral condizentes com a expectativa. Na Fig.1 estão ilustradas as imagens selecionadas, uma para cada amostra, com o reagente Nital. 
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Fig.1 – Imagens selecionadas em cada amostra com uso de reagente Nital. Ampliação 500 vezes (MO).


A Fig.2 mostra duas imagens, uma para cada amostra, logo após o ataque feito com metabissulfito de sódio 10 %.

[image: image3.jpg]


   [image: image4.jpg]



Fig.2 – Imagens selecionadas em cada amostra, após ataque com metabissulfito de sódio 10 %. Ampliação 500 vezes (MO).


A Fig.3 mostra as imagens, uma por amostra, obtidas com o reagente Le Pera.
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Fig.3 – Imagens selecionadas após ataque feito com reagente Le Pera. Ampliação de 500 vezes (MO).

A etapa seguinte consistiu na quantificação das fases destacadas por reagente, recorrendo-se ao programa Image J modo Triangle. Combinando-se os resultados, obteve-se a estimativa final apresentada na Tab. 2.

Tab. 2 – Resultado final estimado

	FASES
	A1
	A2

	ferrita
	8,0 %
	10,0 %

	austenita retida
	4,0 %
	10,0 %

	martensita
	52,0 %
	50,0 %

	bainita + perlita
	36,0 %
	30,0 %



Os valores estimados demonstram compatibilidade com as imagens, o que assegura um alto grau de confiabilidade nas medidas efetuadas. Ressalta-se a elevada concentração das fases bainita e perlita e, conseqüentemente, um percentual de martensita menor que o esperado, provavelmente devido ao tipo de resfriamento executado na confecção da chapa.

CONCLUSÕES

A técnica de tríplice ataque mostrou-se eficiente para a caracterização microestrutural de aços com microestrutura complexa. As fases foram reveladas com um bom nível de resolução em microscopia óptica, o que facilitou a determinação das frações volumétricas das fases, tornando a técnica altamente atrativa, seja pela simplicidade, baixo custo e rapidez.
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ABSTRACT

The aim of this work consists in the analysis of the microstructure of a API / DNV microalloyed steel, produced by controlled rolling, for the pipe industry. The technique required was the triple etching, with involves the reagents Nital 3%, aqueous sodium metabissulfite 10% and Le Pera, separately applied to each sample. The first stage was to quantify the phases obtained by the optical microscopy. From this data, it is possible to establish a relationship with its mechanical properties.
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