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RESUMO

A proposta deste trabalho foi estudar o comportamento de uma liga de alta resisténcia com
baixo carbono, contendo aproximadamente 1%Cr que seja resistente a ambiente corrosivo por
H>S, em relacdo a um processo de tratamento térmico indutivo em tubos soldados pelo processo
HFIW (High Frequency Induction Welding), para obtencdo de propriedades mecanicas em
cumprimento a norma APISCT grau L80-1. A adicédo de niveis acima de 0,5% Cr incrementa a
resisténcia a corrosdo por CO2, porém, pode reduzir a resisténcia a corrosdo por H,S; o que
exigiu avaliacdo e controle de tamanho de gréos austeniticos refinados durante tratamento
térmico e posterior ensaio de corrosdo a trincas por SSC (Sulfide Stress Cracking). A liga
estudada com 0.22%C, 0.85%Cr, 0.05Mo, 0.40%Mn e boro; foi comparada com uma liga
convencional sem adi¢cdo de cromo com 0.25%C, 1.2%Mn. No tratamento térmico indutivo,
foram utilizados tubos com pontas previamente forjadas para aumento da espessura, no qual, 0
didmetro externo nas pontas dos tubos € maior do que no restante do tubo, mas o diametro
interno € 0 mesmo. A dureza apos témpera da liga 1%Cr foi menor que a encontrada na liga
convencional, em praticamente todo o tubo, devido a menor quantidade de carbono. Porém em
algumas regides das pontas, a dureza apds témpera foi maior, devido & maior temperabilidade
pela presenca de boro; o que mostrou maior homogeneidade estrutural da liga temperada com
1%Cr. Durante revenimento para obtencdo das propriedades mecénicas do grau L80-1, foi
constatado o efeito do endurecimento secundario promovido pelo cromo e molibdénio; o que
exigiu temperatura elevada de revenimento, de 750°C, em comparacdo a liga convencional,
revenida a 725°C. Apds tratamento térmico e obtencdo do Grau L80-1, as amostras foram
testadas e aprovadas no ensaio de resisténcia 8 SSC em ambiente corrosivo por H,S, conforme
norma NACE MRO0177.

PALAVRAS-CHAVE: Tratamento térmico. Tubos. HIFW. APISCT grau L80-1. NACE
MRO175.



ABSTRACT

The purpose of this work was to study a low carbon high strength alloy containing 1% Cr
corrosion resistance in H2S environment, in relation to an inductive heat treatment process in
welded pipes in HFIW (High frequency Induction Welding) process, to obtain mechanical
properties according to APISCT L80-1 grade. The addition of levels above 0.5% Cr increases
the resistance to corrosion by CO2; but may reduce the resistance to H2S corrosion; which
required evaluation and control of refined austenitic grain size during heat treatment and
subsequent Sulfide Stress Cracking corrosion tests. The alloy studied was 0.22% C 0.85% Cr,
0.05Mo, 0.40% Mn and boron; was compared with a conventional alloy without addition of
chromium with 0.25% C 1.2% Mn with residual boron and molybdenum. In the inductive heat
treatment, pipes with ends forged were used to increase the thickness: the external diameter at
the ends of the pipes is larger than in the rest of the pipe, but the internal diameter is the same.
The hardness after quenching of the 1% Cr alloy was lower in practically every part of the pipe
than the conventional alloy due to the lower amount of carbon, but in some regions of the ends,
the hardness after quenching was higher due to higher hardenability due to the presence of
boron; which showed higher structural homogeneity of the alloy quenched with 1% Cr. During
tempering to obtain the mechanical properties of grade L80-1, the effect of the secondary
hardening promoted by chromium and molybdenum was verified; which required high
tempering temperature of 750°C compared to conventional alloy tempered at 725°C. After heat
treatment and obtaining L80-1 grade, the samples were approved in the SSC corrosion
resistance test according to NACE MRO177.

KEYWORDS: Heat treatment. Pipes. HIFW. API5CT L80-1 grade. NACE MRO0175.
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1 INTRODUCAO

Falhas de estruturas e componentes metalicos para extracao de 6leo e gas durante trabalho
podem estar relacionadas a SSC (Sulfide Stress Cracking), trincas no metal envolvendo
corrosao e tensao a tracdo aplicada ou residual em ambientes com presenca de dgua e H.S. Este
fendmeno do trincamento pode resultar em falhas catastroficas em equipamentos e tubulages,
resultando em danos extensos, ferimentos a pessoas e possiveis fatalidades. Trincas por SSC
foram identificadas pela primeira vez como um problema sério na industria do petroleo no final
do desenvolvimento de reservatorios em ambientes &cidos mais profundos. Acgos de alta
resisténcia exigidos para esses po¢os comecaram a falhar como resultado de fratura fragil que
foi posteriormente identificada como SSC. Para estudo do fenémeno foi formado um grupo de
trabalho que mais tarde associaram-se com a Associacdo Nacional de Engenheiros de Corrosao,
NACE (National Association of Corrosion Engineers). Em 1975 foi criado o requisito MR-
0175 para selecdo de materiais para trabalho em ambientes sujeitos a SSC (ODGEN, 2005).

A norma NACE MRO0175/1SO 15156 (2001) define requisitos e recomendacdes para a
selecdo e qualificacdo dos acos carbono e baixa liga para utilizacdo em equipamentos usados
na producdo de petrdleo e gas natural e estagdes de tratamento de gés natural, em ambientes
que contem H.S; e classifica regides de ambientes severos a SSC (Regido 0, SSC Regiéo 1,
SSC Regiéo 2 e SSC Regiéo 3) considerando as pressdes parciais de H>S e PH. A norma NACE
MRO0177 (2005), aborda ensaios de metais para verificacdo da resisténcia a falha sob a acéo
combinada de tensdo de tracdo e corrosdo em meios aquosos que contém HS.

Com a explorag&o de petrdleo em aguas profundas e em ambientes altamente corrosivos,
surge a oportunidade de fornecimento de tubos mais resistentes a SSC de modo a conquistar
um diferencial no mercado competitivo.

Os graus de classificacdo de acos ARBL (Alta resisténcia e baixa liga) sdo definidos pelos
niveis de resisténcia ao escoamento e ndo pela composi¢do quimica. A norma APISCT define
as especificacOes técnicas para fornecimento de tubos de aco casing (tubos que revestem a
estrutura dos pocos) e tubing (tubos condutores de fluidos como gases e petroleo) (APISCT,
2001).

O grau L80-1 (com limite de escoamento de 80ksi) pode ser obtido pelo processamento
de extrusdo (seamless) ou pelo processo de soldagem autégena por resisténcia elétrica — ERW
(Electric Resistance Welding), similar ao processo de soldagem autégena por indugdo em alta

frequéncia, HFIW (High Frequence Induction Welding), conforme API5SCT, e pode ser
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especificado para uso em regides SSC, conforme orientagcdes da NACE MRO175 e aprovacao
nos testes conforme NACE MRO0177.

Segundo Cordeiro (2012) os tubos fabricados pelo processo de soldagem por resisténcia
elétrica/inducdo em alta frequéncia ERW/HF (Eletric Resistance Welding/ High-Frequency
Induction Welding) vém substituindo gradualmente os fabricados por outros processos devido
ao grande avango na qualidade dos agos laminados a quente e, principalmente, pelas novas
tecnologias de soldagem de tubos (ERW/HF), que juntos séo capazes de fornecer um produto
de alto grau de tecnologia a custos operacionais e de producéo inferiores a manufatura de tubos
fabricados por outros processos. Por ser um processo continuo, totalmente monitorado e com
altos indices de qualidade, o processo ERW/HF é reconhecidamente mais eficiente e econémico
gue outros processos de fabricacao de tubos (CORDEIRO, 2012).

Dessa forma se torna um diferencial econémico adequar os requisitos de tubos APISCT
grau L80-1 produzidos pelo processo HFIW com requisitos de resisténcias a corroséo por H-S,
conforme norma NACE MR0175 e NACE MR0177, customizando a composi¢do quimica da

liga para um tubo API5CT grau L80-1 Sawer (resistente a corrosdo por H»S).

1.1  OBJETIVO GERAL

O presente trabalho propde um estudo sobre os parametros de tratamento térmico indutivo
de tubos (temperatura de aquecimento na austenitizacdo e revenimento, taxa de aquecimento,
poténcia e frequéncia de inducéo, taxa de resfriamento no processo de témpera) visando atingir
as propriedades mecanicas do grau APISCT L80 em uma liga com 1%Cr para aumento da
resisténcia a corrosdo por CO2 que seja também resistente a corrosdo por H»S; verificando o
resultado de resisténcia a ambiente corrosivo por H.S, conforme NACE MR0177 e comparando
0s parametros de processo e o0s resultados obtidos em relacdo ao Grau L80 com uma segunda
liga com cromo residual e molibdénio residual utilizada para obter o mesmo grau L80 sem

requisitos para ambientes corrosivos.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

1.2.1 Avaliar a composi¢do quimica dos materiais estudados.

1.2.2 Definir os parametros de austenitizacdo e revenimento:
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- Simular as temperaturas criticas inferiores e superiores dos acos a partir do software Stecal e
comparar com as temperaturas criticas calculadas a partir das equacdes de Andrews.

- Simular os diagramas Fe-C e CCT dos acos estudados a partir do software stecal.

- Simular a partir do software stecal a dureza ap6s témpera e revenimento dos acos estudados a
650°C e & 700°C durante 0,1h e corrigir as temperaturas de revenimento para processamento
indutivo durante 49,01s a partir da funcdo de Grange e Baugman.

- Calcular a temperatura de revenimento a partir da composi¢cdo quimica pela equacdo de

Hollomon e Jaffe.

1.2.3 Realizar tratamentos térmicos de témpera e revenimento em cada parametro de

processamento

1.2.4 Avaliar o atendimento aos requisitos da Norma API5CT Grau L80-1

- Determinar os resultados dimensionais antes e ap0s tratamento térmico.

- Determinar a dureza ap0s témpera, dureza apos revenimento limite de resisténcia e o limite
de escoamento obtidos em cada tratamento térmico realizado.

1.2.5 Analise microestrutural

- Avaliar os resultados de microscopia em amostras de témpera e revenimento atacadas com
nital 2% em cada tratamento térmico realizado.

- Determinar o tamanho de grao austenitico prévio a partir do ataque com acido picrico segundo
anorma ISO 642.

1.2.6 Avaliagdo da resisténcia a SSC

- Verificar o resultado de SSC em um conjunto de amostras do aco 1%Cr grau L80-1 conforme
norma APISCT.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 NORMA APISCT

A API (American Petroleum Institute) regulamenta a industria de petréleo e gas natural
incluindo segmentos de exploracdo, refino, e empresas de servicos e suprimentos de
equipamentos como oleodutos e tubulacGes maritimas; representando 8% da economia dos
EUA. Desde 1919 a API atua no desenvolvimento e padronizacao operacional de petrdleo, gas
natural e petroquimicos que sdo adotados na maioria dos paises ocidentais, inclusive no Brasil.
(American Petroleum Institute - API, 2018)

A norma API5CT especifica as condi¢des técnicas para tubos de aco casing (tubos que
revestem a coluna que tem funcdo estrutural e de isolamento de aguas préximo a superficie) e
tubing (tubos de menor didmetro da coluna condutores de géas e petréleo), luvas e acessorios.
Os tubos de aco sdo divididos em quatro grupos conforme grau abaixo:

Grupo 1 — Todos os casing e tubing graus H, J, K, Ne R
Grupo 2 — Todos os casing e tubing grausC, L, Me T
Grupo 3 — Todos os casing e tubing grau P

Grupo 4 — Todos os casing grau Q

A norma API5CT padroniza para cada grau os processos permitidos de fabricacdo
(processo sem costura (S) ou processo de soldagem por resisténcia elétrica (EW)) e de
tratamento térmico conforme Quadro 1 (API5CT, 2018).

Quadro 1 - Processos de fabricacdo permitidos conforme grau API5CT

Temperatura de
Grupo Grau Tipo ST dea Tre}tamentbo revenimento
Manufatura Térmico (min)
H40 - S ou EW - -
J55 - S ou EW - -
1 K55 - S ou EW - -
N80 1 S ou EW - -
N8O Q S ou EW Q&T -
R95 - S ou EW Q&T 538°C
Grau estudado L80 il S ou EW Q&T 566 °C
L80 9CT S Q&T 993°%C
2 L80 13Cr S Q&T 593°C
C90 - S Q&T 621°C
T95 - S Q&T -
C110 - S Q&T -
3 P110 - S ou EW Q&T -
4 Q125 - S ou EW Q&T -
& s _seamless process (processo de extrusao) ; b Q&T — Quenching and Tempering (Témpera e revenimento)
EW-Electric Welded Process(processo de soldagem elétrica)

Fonte: Adaptado de APISCT (2018).
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A norma APISCT especifica para cada grau os requisitos de composi¢cdo quimica

conforme Tabela 1 e de propriedades mecanicas conforme Tabela 2.

Tabela 1 — Requisitos de composic¢éo quimica conforme APISCT
C

Mn Mo Cr Ni Cu P S Si

g 18 |8
(3 O = min | Max | min | Max | min | max | min | Max [ max | Max max Max Max
1 H40 - - - - - - - - - - - 0.030 0.030 -
J55 - - - - - - - - - - - 0.030 0.030 -
K55 - - - - - - - - - - - 0.030 0.030 -
N80 1 - - - - - - - - - - 0.030 0.030 -
N80 Q - - - - - - - - - - 0.030 0.030 -
R95 - - 0,45 - 1.90 - - - - - - 0030 0.030 0,45
| 2 L80 1 - 0,43 - 1,90 - - - - 0,25 0,35 0.030 0.030 0,45
L80 9Cr - 0,15 030 060 09 110 80 100 050 025 0.020 0.010 1,0
Grau L80 13Cr 0,15 0,22 0,25 1,00 - - 12,0 140 050 0,25 0.020 0.010 1,0
estudado cgg - - 0,35 - 1,20 0,25 0,85 - 1,50 0,99 - 0.020 0.010 -
T95 - - 0,35 - 1,20 025 085 040 150 0,99 - 0.020 0.010 -
C110 - - 0,35 - 1,20 025 1,00 040 150 0,99 - 0.020 0.005 -
3 P110 - - - - - - - - - - - 0,030 0,030 -
4 Q125 - - 0,35 - 1,35 - 0,85 - 1,50 0,99 - 0,020 0,010 -

Fonte: Adaptado de API5SCT (2018).

Tabela 2 - Requisitos de propriedades mecanicas conforme grau API5CT

Limite de
Al escoamento Limite de Dureza EepEEslE Al Variacdo de
8 ongamento At o parede My
Grupo | Grau Tipo %] [MPa] resisténcia | maxima especificada dureza aceitavel
Min ‘ Max [MPa] [HRC] [mm] [HRC]
1 H40 — 0,5 276 552 414 — — —
J55 — 0,5 379 552 517 — — —
K55 — 0,5 379 552 655 — — —
N80 1 0,5 552 758 689 — — —
N80 Q 0,5 552 758 689 — — —
RA5 — 05 A55 758 724 — — —
| L80 1 0,5 552 655 655 23 = —
Grau L80 9Cr 0,5 552 655 655 23 — —
L80 13Cr 0,5 552 655 655 23 — —
estudado
C90 — 0,5 621 724 689 25,4 <12,70 3,0
12,71 até 19,04 4,0
19,05 ate 25,39 5,0
= 25,40 6,0
2
T95 — 0,5 655 758 724 254 <12,70 3,0
12,71 até 19,04 4,0
19,05 to 25,39 5,0
> 25,40 6,0
C110 — 0,7 758 828 793 30 <12,70 3,0
12,71 to 19,04 4,0
19,05 to 25,39 5,0
> 25,40 6,0
3 P110 — 0,6 758 965 862 — — —
4 Q125 — 0,65 862 1034 931 <12,70 3
12,71 t0 19,04 4
> 19,05 5

Fonte: Adaptado de APISCT (2018).



24

22 PROCESSO DE FABRICACAO DE TUBO ERW (ELETRIC RESISTENCE
WELDING)

A Figura 1, ilustra um tipico processo de fabricacdo de tubos ERW exemplificado por
Kyriakides (2007) no qual o processo se inicia pelo desenrolamento de bobinas ou tiras cortadas
com medida de largura igual ao perimetro do didmetro externo do tubo solicitado, adicionada
das perdas por aumento de espessura durante conformacao e rebarbas geradas no processo de
soldagem. Em seguida, as tiras ou bobinas passam por uma Aplainadora e em seguida por um
equipamento de corte das extremidades das tiras que tem dimensional irregular devido ao
processo de laminag&do. As extremidades das tiras cortadas sdo soldadas de modo a manter o
processo continuo. Posteriormente as tiras passam por fresagem das bordas para preparacdo da
soldagem e pelo processo de formacdo no qual a largura da tira por conformacdo mecanica
formara o perimetro da secdo circular do tubo. A solda é entdo realizada podendo receber
inspecdes de ultrassom e tratamento térmico. O tubo € resfriado antes da calibracéo, processo
no qual o tubo é conformado com maior precisao para atingir o diametro especificado por norma

e, por fim, ocorre corte no comprimento solicitado pelo cliente.

Figura 1 — Processo de fabricacdo de tubos ERW (Adaptado)

Corte/Soldagem Soldagem Tratamento

de tiras Formagéo Térmico Resfriamento Corte

I"

Aplainadora

Ultrassom
Fresagem das Calibragdo

bordas
Desbobinamento

Fonte: Adaptado de Kyariakides (2007).

2.2.1 Soldagem de tubo HFIW (High Frequence Induction Welding)

Soldagem de alta frequéncia é uma forma de soldagem por resisténcia elétrica (ERW) que
pode ser gerada por uma tensdo alternada de alta frequéncia entre 100 e 800kHz por contato ou
por inducdo, que no caso de aplicacdo em tubos é gerada na borda do tubo aberto até o ponto
de fechamento conhecido como “V” de solda conforme Figura 2 (CVETKOVSKI,
BRKOVSKI, 2016).
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No caso da soldagem HFIW a corrente elétrica é gerada pela inducéo de alta frequéncia
da bobina indutora. Internamente ao tubo existe um equipamento com nucleo de ferrite
conhecido como “impeder” que desempenha um grande papel no aumento da eficiéncia da
solda. O angulo e comprimento do “V” de solda, ¢ o formato e posi¢do do impeder ajudam a
concentrar o calor nas bordas da tira. As bordas aquecidas a partir da compressao dos rolos sdo
apertadas entre si gerando uma solda forjada somente com metal base sem adi¢do de material
conforme Figura 2 (UDHAYAKUMAR; MANI, 2017).

Figura 2 — Soldagem HFIW (High Frequence Induction Welding)

Bobina

Impeder

Fonte: Adaptado de Udhayakumar e Mani (2017)

A zona termicamente afetada [ZTA] e a qualidade da soldagem depende do aporte de
calor que é definido como a razdo entre a poténcia e a velocidade de soldagem. Watanabe (1986)
estabeleceu uma formula experimental, equacdo 1, que correlaciona 0s parametros que

influenciam o aporte de calor (H) no processo de soldagem HF-ERW.

Up Ip (1)
Y06 10,55 50.85 g0,15

H=K

Na qual:

- K é uma constante,

- Up é a tensdo de soldagem;

- I é a corrente de soldagem;

- V ¢é a velocidade de soldagem;

- L € o comprimento do “Vee” de solda;
- © ¢ o angulo do “Vee” de solda;

- E é a espessura da bobina de solda.
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Tatsuwaki (1984) ilustrou conforme Figura 3 a formacdo da soldagem ERW, mostrando
a zona termicamente afetada (ZTA), a linha de solda central onde ocorre descarbonetacdo, as
rebarbas expulsas durante processo de soldagem e as linhas de fluxo de laminacdo que mudam

de sentido durante deformacao devido a compresséo.

Figura 3 - Soldagem ERW — Zonta termicamente afetada

ZTA
__ Linhade
solda central
Linhas de /
fluxo Linhas de
( 4 ) Linhas de ( b ) Fhzxo
fluxo

Rebarba

(a) Bordas abertas sem aquecimento
(b) Inicio do contato entre as bordas e zona termicamente afetada
(c) Recalque apos aperto das bordas

Fonte: Adaptado de Tatsuwaki (1984).

2.3 FORJAMENTO DE PONTAS (UPSETTER) CONFORME API5CT

A norma APl SPEC 5B define as especificacbes de rosqueamento de pontas de tubos
tendo em vista a resisténcia necessaria para aplicacdo do grau especificado pela API 5CT, que
conforme mencionado anteriormente especifica os padrdes dos tubos.

Uma das conexdes especificadas pela API é a conexdo EUE (External Upset End), na
qual se faz necessario 0 aumento da espessura dos tubos conforme Figura 4 que ilustra 2 tubos
com conexBes EUE (pontas EUE rosqueadas) conectados por luva.

Em um dos processos para aumento da espessura Upset, os tubos passam por um processo
de forjaria a quente no qual ocorre aumento do diametro externo do tubo mantendo o didmetro
interno, aumentando assim a espessura do mesmo. Apds o aquecimento da ponta a 1250°C que
pode ser realizado em um forno de aquecimento de pontas indutivo ou a gas, o material aquecido
é conformado em um molde bipartido que delimita o diametro externo, por um puncéo que
empurra 0 material e delimita o diametro interno através de uma maquina de forja, prensa

horizontal recalcadora upsetter.



Figura 4 - Acoplamento entre conex&o external upset end e luva (Adaptado)
Luva para conexdes
b EUF H
e %
T ADAA AN A J AN “
\ ¥,
manaaaay R N\
I Tubo 2 — Forjado
'{eu
=y Tubo 1 - Forjado i
HE

Conexdo EUE
Conexdao EUE

D, — Diadmetro externo da ponta forjada
d — Didmetro interno do tubo

Leu— Comprimento da regido forjada onde h4 aumento de espessura
b — comprimento da regi&o de transi¢éo de espessura
t — Espessura do tubo fora da regido forjada

Fonte: Adaptado de APISCT (2001).

A Figura 5 ilustra os componentes principais de uma tipica maquina de forja a quente
para upset também conhecida como Upsetter. (ASM handbook vol. 14, 1993).

Figura 5 - Componentes principais — Tipica Recalcadora Upsetter — ASM (Adaptado)
VISTA SUPERIOR Embreagem
- J— pneumatica —
== Motor elétrio
Molde e { ] :
atracador, P0as = = T |
z P | 7]
P I — lJ ,_ CORTE A
- - Ll i Bfl
Moldee __—"] y: i =
Atracador fixo I_I___II I.\'.
4 Pun(;c")es/ ' W //’
N\ Eixo principal \ Eixo motor
Molde e @: 1%\ é
atracador = {,1. e ®
osa iy 4
NN YEss
Tt -
CORTE A
Fonte: Adaptado de ASM (1993).
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As ferramentas que realizam a forja do tubo sdo compostas basicamente por atracadores
bipartidos para manter a peca na posi¢cdo durante o forjamento, os moldes bipartidos e os
puncdes. Dependendo do processo ele pode ser realizado em apenas um estagio ou seja um
puncao e um conjunto de molde bipartido.

A embreagem pneumatica é acoplada a um motor elétrico que fornece a energia para
movimento do eixo motor. O acionamento da embreagem pode ser realizado por comando
elétrico ou mecénico. O eixo motor movimenta as partes movidas dos conjuntos bipartidos

atracadores e moldes e o eixo principal que desloca o conjunto de puncdes.
2.4  CONCEITOS BASICOS DE TRATAMENTO TERMICO

Os acos podem apresentar diferentes microestruturas e propriedades mecanicas em
funcdo da composicdo quimica e dos tratamentos térmicos empregados. O processo tratamento
térmico é o conjunto de operagcdes de aquecimento e resfriamento a que os acos podem ser
submetidos, sob condicdes controladas de temperatura, taxa de aquecimento, tempo em um
dada temperatura e velocidade de resfriamento, com o objetivo de alterar as suas propriedades
ou conferir-lhes caracteristicas determinadas.

O diagrama Fe-FesC (Figura 6) ilustra as temperaturas em relagcdo a porcentagem de
carbono em que ocorrem mudancas estruturais do ago durante aquecimento ou resfriamento

lento considerando tempo suficiente para que ocorram as transformacdes de fase por difuséo.

Figura 6 - Diagrama de fases Fe-FesC (adaptado)
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Fonte: Adaptado de Callister (2012).
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A linha A3, ou temperatura critica superior ilustra o final da transformacédo de austenita
durante aquecimento lento em condic¢Bes equilibrio; acima desta temperatura ha formagéo
completa de austenita (y). A linha Al ou temperatura critica inferior ilustra o inicio da formacéo
de austenita (y) durante aquecimento lento em condicdes de equilibrio; acima desta temperatura
inicia-se formacdo de austenita (y) e abaixo desta temperatura existe somente perlita, uma
estrutura formada por ferrita (o) € cementita (FesC).

A Figura 7 ilustra as fases encontradas em 04 temperaturas diferentes (“c”, “d”, “e” e “f”)
para um aco hipoeutetoide (abaixo de 0,76% de carbono no caso do ferro/carbono) com
porcentagem de carbono ¢, durante resfriamento do ponto y até o ponto y’, considerando
resfriamento lento em condicBes equilibrio. Na temperatura inicial “c”, como 0 ago estd acima
da curva MO ou A3 (temperatura critica superior) a estrutura formada é completamente
austenitica. Nas temperaturas “d”, e “e” que estdo entre a curva MO (A3) e a linha NO ou Al
(temperatura critica inferior) as estruturas formadas sdo austenita (y) e ferrita (a); sendo que no
ponto “d” existe maior formagao de austenita (y) que o ponto “e” uma vez que o ponto “d” tem
temperatura maior que o ponto “e”. E importante lembrar que a mesmas transformac@es
ocorridas no resfriamento lento no equilibrio do ponto y para y’ ocorrem também no

aquecimento lento no equilibrio do ponto y’ para o ponto y (CALLISTER, 2002).

Figura 7 - Representacdes esquematicas das microestruturas para uma liga Fe-C com
composicdo hipoeutetdide co
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Fonte: Adaptado de Callister (2012).
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Conforme mencionado o diagrama Fe-C ilustra as transformacgdes microestruturais no
equilibrio durante resfriamento lento. Para o estudo das transformacges microestruturais para
resfriamento fora das condi¢bes de equilibrio os fenémenos ocorridos sdo melhores
compreendidos quando utilizamos outros diagramas como o diagrama de transformacéo
isotérmica ou curva TTT (Tempo Temperatura Transformagdo) no qual pode-se estudar
diversos resfriamentos rapidos seguidos de processo a temperatura constante até que toda a
austenita se transforme. A Figura 8 adaptada de Chiaverini (1988) ilustra os diagramas de

transformacéo isotérmica para um a¢o hipoeutetoide e hipereutetoide.

Figura 8 - Diagrama de transformacdo isotérmica para um aco hipoeutetoide e hipereutetdide
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Legenda:

A = Austenita; F = Ferrita; C = Cementita; P = Perlita; Fi= Inicio transformacédo de ferrita; Pi = inicio da
transformacéo de perlita; Ci = inicio da transformacéo de cementita; Mi= inicio da transformacédo de martensita;
Mf = Término da transformacao de martensita; As= Temperatura critica superior; A1 = Temperatura critica inferior

Fonte: Adaptado de Chiaverini (1988).

Pode-se observar que 0 aco hipereutetdide com maior porcentagem de carbono que 0 ago
hipoeutetdide, apresenta curva TTT mais deslocada para a direita que o a¢o hipoeutetdide. Além
do carbono outros elementos de liga também deslocam a curva para a direita, com exce¢do do
cobalto. A composic¢do quimica também afeta o diagrama Fe-C. Andrews formulou equacGes
para o calculo das temperaturas criticas inferior (Al) e superior (A3) no equilibrio conforme
elementos de liga mostradas nas equacdes 2 e 3 (ANDREWS, 1965).

A1=723-10,7x(%Mn)-16,9x(%Ni)+29,1x(%Si)+16,9x(%Cr)+290x(%As)+6,38x(%W)  (2)
A3=910-203x(%CY2)-15,2x(%Ni)+44, 7x(%Si)+104x(%V)+35,1x(%M0)+13,1x (%W)  (3)
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Outro fator que afeta das curvas TTT é a homogeneidade da austenita. Quanto mais
homogénea a austenita, ou seja, quanto menos quantidade de particulas de carboneto residual
ou impureza, mais para a direita € a curva TTT. Um aumento do tamanho de grdo da austenita
prévia antes do resfriamento também desloca a curva para a direita pois quanto menos contornos
de gréos menor a chance de nucleacdo de ferrita (ANDREWS, 1965).

As curvas TTT sdo curvas tipicas de transformagfes que se operam em temperatura
constante. Entretanto a maioria dos processos ocorrem em resfriamentos continuos. Em um
resfriamento continuo os tempos necessarios para inicio e término da transformacéo séo
retardados, gerando um deslocamento para direita e para baixo da parte superior das curvas de
inicio e fim da reagdo conforme Figura 9 (CALLISTER, 2002). A Figura 10 ilustra o diagrama

de resfriamento continuo de um ago SAE 4340.

Figura 9 - Superposicdo dos diagramas de transformacéo isotérmica e de transformacéo por
resfriamento continuo para uma liga de aco eutetdide
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Figura 10 - Diagrama CCT (Continuous Cooling Transformation) de um aco 4340

8OO - - B Austonita — Ferrite

o —_— e —— ———— —_—

700 p—— ——.=T T
~
™~ - \'\ \\ Austenits
600 |- .\\/ 8,4°C/ls /\\ Perlita
0,33 C/s N hn
2 \\ . \ 0,023 /s \ iy 0,0062°C/s
S so0} \ A
= 4
2 \
§ 400
E
D
=

Martensita
Ferrita

> Z> >
= ‘J//M Poriita

V | Balnlta
100 1 Martensita | }
1" 1 L. Ferrita —f
1 |
t |

‘l Parlita

Farrita
Balnita
L

= Martonslte —-— Martansita

1) Bailnita
0": h W il

5 10 100 10° . 10* 107 10%

Tempo (segundos}

Fonte: Andrews (1965).

2.4.1 Processo de témpera e revenimento

Conforme a Tabela -1, os tubos com grau L80-1 da norma APISCT tem requisitos de
processamento por témpera e revenimento. O processo de témpera € um processo de
aquecimento acima da temperatura critica superior (A3), seguido de resfriamento rapido de
modo que a taxa de resfriamento ndo cruze as linhas do diagrama de resfriamento continuo de
transformacdes de austenita em ferrita, austenita em perlita e austenita em bainita. A estrutura
encontrada é a martensita, estrutura que por ser dura é fragil, ndo podendo ser utilizada na
maioria das aplicacdes. A tenacidade e ductilidade da martensita podem ser aumentadas através
de um processo conhecido como revenimento, que consiste em elevar a temperatura até uma
temperatura abaixo do limite critico inferior (A1) durante certo tempo, seguido por resfriamento
lento conforme ilustra a Figura 11 (VLACK, 1970).

Segundo Hollomon e Jaffe (1947) os varios produtos de decomposicdo da austenita
mudam progressivamente em temperaturas abaixo de Al, tendendo a condicao de equilibrio de
um anico glébulo de carbeto em matriz de ferrita. O tratamento que produz essas mudancas €
chamado de revenimento.

Segundo Callister (2012), a martensita revenida pode ser tdo resistente quanto a

martensita, mas com aumento de tenacidade e ductilidade. A microestrutura de martensita
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revenida consiste em particulas de cementita extremamente pequenas e distribuidas

uniformemente na matriz continua de ferrita.

Figura 11 — Processo de témpera e revenimento
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Fonte: Van Vlack (1970).

Para se obter as propriedades 6timas visadas de um aco temperado e revenido deve-se,
necessariamente, se obter alto conteldo de martensita durante processo de témpera. Os
procedimentos convencionais de tratamento térmico para producdo de agos martensiticos
envolvem resfriamento rapido do aco austenitizado em algum meio como agua, 6leo ou ar
(CALLISTER, 2002). Bain (1939) mostrou a relacéo entre tempo e temperatura na reducao de
dureza durante revenimento, conforme Figura 12, e o efeito da porcentagem de carbono em

relacdo ao revenimento, conforme Figura 13.

Figura 12 - Dureza de uma agos 0,82%C 0.15%Mn temperados e revenido em funcao do tempo
e da temperatura
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Fonte: Adaptado de Bain (1939).
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Figura 13 - Dureza de acos temperados e temperados e revenidos entre 150°C e 200°C em
relacdo a porcentagem de carbono de carbono
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Fonte: Adaptado de Bain (1939).

2.4.2 O efeito do Boro na austenitizacéo

Ao longo da histéria, principalmente em agos temperados e revenidos, o boro foi utilizado
para aumentar a temperabilidade do aco, ou seja, aumentar a capacidade que o ago tem de ser
temperado.

O efeito do boro de aumento de temperabilidade tinha uma relacdo préxima com a
composic¢do quimica do ago e inclusbes como nitrogénio e oxigénio. A temperatura de
austenitizacdo antes da témpera também influenciava a temperabilidade em acos ligados ao
boro.

As explicacdes para o efeito do boro na temperabilidade estdo ligadas a segregacédo do
boro nos contornos de grdo austeniticos que influencia no processo de nucleacdo da ferrita
(WANG; HE, 2002). Entretanto existe um teor o0timo de boro em relacdo ao aumento de
temperabilidade. O excesso de boro diminui a temperabilidade devido a precipitacdo de uma
fase rica em boro nos contornos de gréo.

Gonzales et al. (1984) apresentaram um diagrama relacionando o teor de boro e a
quantidade de martensita conforme Figura 14.
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Figura 14- Efeito da temperabilidade em funcdo da quantidade de Boro
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2.4.3 Endurecimento Secundario

Acos que contém elementos formadores de carboneto como vanadio, molibdénio e cromo
podem precipitar carbonetos durante revenimento em alta temperatura e longos periodos. Essa
precipitacdo retarda o amolecimento do ago durante revenimento ocasionando o fendmeno
conhecido como endurecimento secundario. As Figuras 15 e 16 mostram o efeito do
endurecimento secundario do cromo e do molibdénio em uma liga de aco com 0,35% de
carbono (Hollomon e Jaffe at Bain, 1947).

Figura 15 — Efeito do e endurecimento secundario do Molibdénio na dureza de um ago com

0,35% de carbono temperado e revenido
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Fonte: Adaptado de Hollomon e Jaffe et Bain (1947).



36

Figura 16 — Efeito do endurecimento secundario do Cromo na dureza de um ago com 0,35% de

carbono temperado e revenido
Temperatura de revenimento (°C)
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Fonte: Adaptado de Hollomon e Jaffe et Bain (1947)

Para acos que contém nenhum ou poucos elementos formadores de carbonetos, Hollomon

e Jaffe, (1947) relacionam a dureza do aco a partir das equacdes 4 e 5:

HRC = Hc - Hd (4)
onde:

- HRC = Dureza do material ap6s processamento na escala Rockwell “C”

- Hc = E a dureza caracteristica do material, que deve ser calculada a partir de um processo
conhecido

- Hd = é a reducdo de dureza durante ciclo de revenimento.

Hqg =0.00216 T (19.5 + logio(t)) (5)
onde:
- 0.00216 = é um fator de conversédo de HRC
- 19.5 = é uma constante para porcentagem de carbono entre 0.15 — 0.45%
- T = temperatura em Rankine

- t =tempo de processamento de revenimento em horas

A dureza caracteristica Hc do material depende da composicdo quimica e estrutura antes

do revenimento, mas néo deve ser confundida com a dureza antes do revenimento. Para acos
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formadores de carbonetos, a dureza caracteristica deve ser corrigida a partir da composi¢éo
quimica do material analisando elementos que contribuem para o endurecimento secundario.

A Figura 17 ilustra a dureza caracteristica de uma liga de aco carbono em relacdo a
quantidade de carbono.

Figura 17 — Dureza Caracteristica em relagio a quantidade de carbono
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Fonte: Adaptado de Hollomon e Jaffe (1947).

A Tabela 3 ilustra o efeito estimado de elementos de liga na dureza caracteristica de
martensita revenida (Hollomon e Jaffe, 1947)

Tabela 3 — Efeito estimado de elementos de liga na dureza caracteristica apds revenimento

Aumento da dureza Rockwell C para 1% de elemento
Elemento
Sem endurecimento secundario Com endurecimento secundario
Mn 4 4
Si 4 4
Ni 1% 1
Cr 1 5
Mo 2% 20
\% 0 50

Fonte: Adaptado de Hollomon e Jaffe et Bain (1947) .

2.5 PROCESSO DE TRATAMENTO TERMICO INDUTIVO

O aquecimento por inducdo € muitas vezes um dos processos de tratamento térmico mais
eficazes disponiveis para uma variedade de aplicac@es, incluindo processos de alivio de tenséo,

témpera, recozimento, normalizacdo e revenimento (TOTTEN, 2006).
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O processo de aquecimento indutivo é gerado pelo principio de um transformador em que
um gerador fornece corrente elétrica alternada em uma bobina de indugdo condutora (circuito
primario) que atraves do campo eletromagnético gera corrente alternada em uma peca
eletricamente condutora a qual se deseja gerar aquecimento (circuito secundario). Existem dois
mecanismos de absorc¢do de energia: perdas por correntes parasitas (eddy currents) e perdas por
histerese.

Em pecas eletricamente condutoras, o campo eletromagnético varidavel gerado pela
bobina indutora induz corrente elétrica na peca processada e devido a resisténcia elétrica da
peca condutora sobre a corrente elétrica alternada, ocorre dissipacdo de energia produzindo
calor conforme Figura 18 (ASM Handbook vol.04, 1991).

Figura 18 - Correntes elétricas e campo eletromagnético no indutor (a) e correntes parasitas
(eddy currents) na peca a ser processada

Campo Magnético Campo Magnético

Corrente
alternada

Campo Magnético

Fonte: Adaptado de ASM (1991).

O segundo principio de aquecimento, histerese, s6 ocorre até a temperatura de Currie,
guando a peca a ser aquecida é de material magnético e o campo magnético altera a polaridade
magnética no interior da peca.

As correntes induzidas na peca também geram seus proprios campos eletromagnéticos
em oposicao ao campo gerado pela bobina indutora, concentrando o campo na superficie da
peca. Este fendbmeno é conhecido como efeito de pele (skin effect) conforme ilustrado na Figura
19 (TOTTEN, 2006).

A profundidade de penetracdo da corrente induzida (d), desde a sua superficie, é funcéo
da frequéncia da corrente elétrica (f) e das propriedades fisicas do material: resistividade elétrica
(p) e permeabilidade magnética relativa (i) e (L) conforme equacéo 6 (ASM Handbook vol.04,
1991).
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d= \/n uﬁuf ©)

Na qual:

d = profundidade de penetracao.

p = resistividade da peca.

Lo = permeabilidade magnética no vacuo.
u = permeabilidade magnética da peca.

f = frequéncia do campo magnético alternado da bobina.

Figura 19 - — Distribuicdo da corrente da bobina indutora e peca de trabalho em um sistema de

aquecimento por inducéo
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Fonte: Adaptado de Totten (2006).
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A Figura 20 mostra a variacdo da penetracdo da corrente em relacéo a intensidade do
campo magnético e frequéncia para um a¢o 1045 e a Figura 21 mostra a variacao de penetracdo

de corrente em diferentes frequéncias de inducdo (TOTTEN, 2006).

Figura 20 - Variacdo da penetracdo de corrente em relacdo a intensidade do campo magnético
e frequéncia para um ago 1045
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Fonte: Adaptado de Totten (2006).
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Figura 21 - Variagdo de dureza no tratamento térmico, devido a diferentes frequéncias de
indugdo “f” e diferentes penetracdes de corrente de inducéo.
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Fonte: Adaptado de Totten (2006).

Nos transformadores a eficiéncia do acoplamento entre os enrolamentos é inversamente
proporcional ao quadrado da distancia entre eles. Este efeito no sistema indutivo entre pega e
indutor é conhecido como efeito de proximidade. A bobina deve ser acoplada a peca 0 mais
proximo possivel para obtencdo da méxima transferéncia de energia conforme ilustra a Figura
22 (TOTTEN, 2006).

Figura 22 - Efeito de proximidade em uma peca deslocada em um condutor com 01 espira
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Fonte: Adaptado de Totten (2006).

Apesar da distancia menor de acoplamento entre a bobina indutora e a peca de trabalho
reduzir perdas de campo magnético util, folgas para manuseio de material, para sistema elétrico
do indutor ou até mesmo para trabalho em materiais de dimensdes variadas, podem se fazer
necessarias. A Freqiiéncia é uma condicdao importante que influencia acoplamento magnético,
uma vez que as linhas de fluxo tendem a ficar mais perto do indutor em freqiiéncias mais altas.

Uma folga maior se torna mais critica quando a freqiiéncia é aumentada.
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Bobinas de aguecimento usadas na austenitiza¢do de tubos em um operagdo continua de
témpera e revenimento tem isolamento refratario para isolar o calor irradiado dos tubos em alta
temperatura por longos periodos de tempo. O isolamento térmico é usado em bobinas de até 3
kHz, onde uma folga elétrica suficiente pode ser tolerada. No processamento de tarugos em
baixas frequencias, folgas maiores podem ser permitidas para utilizacdo de refratarios mais
espessos. Tarugos de didametros entre 19 e 45 mm podem ser aquecidos em indutores entre 38
e 150 mm (ASM Handbook vol.04, 1991).

2.5.1 Temperaturas criticas no tratamento térmico indutivo

Para austenizar completamente um acgo, € necessario tempo em temperatura igual ou
superior a temperatura A3. A relacdo de tempo e temperatura evidenciada por Bain (1939) em
fornos convencionais, é mantida para processo de tratamento térmico indutivo. O tempo
necessario para formar uma microestrutura totalmente austenitica depende da temperatura de
austenitizacdo; a velocidade com que a austenita é formada é controlada pela difusdo de
carbono, um processo que pode ser acelerado pelo aumento da temperatura conforme ilustrado
pela Figura 23 (ASM Handbook vol.04, 1991).

Figura 23 - Porcentagem de formacdo de austenita em funcdo do tempo e temperatura de um
aco eutetoide
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Fonte: Adaptado de ASM (1991).

Como a taxa de aquecimento do tratamento térmico indutivo é extremamente alta,

variando entre 27 a 227°C/s, podendo ser 100 vezes mais rapido que a taxa de aquecimento de
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forno convencional, a velocidade de nucleacdo da austenita cresce mais rapidamente que sua
velocidade de crescimento. Acima das temperaturas criticas inferior (A1) e superior (A3) da
transformacdo em austenita formam-se graos austeniticos pequenos, com tamanhos médios
variando de 2 a 7um (NOVIKQOV, 1994).

O aumento da taxa de aguecimento aumenta a temperatura necessaria para austenitizacéo
deslocando a temperatura critica superior A3. A Figura 24 ilustra a mudanca da temperatura
critica superior em funcéo da taxa de aquecimento para um aco 1042 a partir da estrutura inicial.
A estrutura inicial temperada e revenida teve menor influéncia na mudanca da A3 devido a
mudanga da taxa de aquecimento em relacdo as estruturas normalizadas e recozidas.
Comparando as 3 estruturas iniciais, a estrutura recozida teve maior influéncia na mudanga da

A3 em relacdo a taxa de aquecimento (ASM Handbook vol.04, 1991).

Figura 24 - Temperatura critica superior (A3) em funcdo da taxa de aguecimento para um ago
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Fonte: Adaptado de ASM (1991).

A taxa de aquecimento também influencia a temperatura critica inferior. A Figura 25
mostra a influéncia da taxa de aquecimento nas temperaturas criticas inferior (A1) e superior

(A3) para um aco 1080 recozido.
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Figura 25 - Temperatura critica inferior (A1) e superior (A3) em funcdo da taxa de aguecimento

para um aco eutetoide 1080
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Fonte: Adaptado de ASM (1991).

A Figura 26 mostra a dureza de um aco 1050 témperado e revenido considerando tempo
e temperaturas de revenimento diferentes nos processos de aquecimento por forno convencional
e indutivo (ASM Handbook vol.04, 1991).

Figura 26 - Dureza ap0s témpera e revenimento de um aco1050
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Fonte: Adaptado de ASM (1991).
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A equacdo 7 mostra mostra a funcdo Grange e Baugman, uma técnica simplificada
conhecida como "Tempering parameter" (T.P - Temperatura de revenimento) que usa a
matematica para definir uma funcdo entre o tempo de aguecimento e a temperatura de
revenimento a partir de uma propriedade mecanica com dureza constante ap0s processamento
de materiais temperados revenidos, e/ou bainita ou perlita revenida (ASM Handbook vol.04,
1991).

T.P.=T(C + log t) (7)
Na qual:

- T.P. é a funcéo de pardmetro de revenimento;

- T é a temperatura absoluta de revenimento em Rankineg;

- C é uma constante adimensional igual a 14,44;

- t € 0 tempo de processamento em segundos.
2.5.2 Tratamento térmico de tubos

A capacidade de tratamento térmico em linha, em oposi¢do ao processamento em lotes,
com alta produtividade, menos distorcdo, e um ambiente limpo é uma vantagem &bvia
(TOTTEN, 2006). A Figura 27 mostra uma instalacdo tipica para tratamento térmico indutivo
de tubos em processamento continuo no qual o aco é austenitizado, temperado, revenido e

finalmente resfriado lentamente a temperatura ambiente.

Figura 27 - Instalacdo tipica para tratamento térmico indutivo de tubos
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Fonte: Adaptado de ASM (1991).
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Neste sistema, cada tubo é carregado em uma mesa de entrada e alimentado no
transportador passando pela estagéo de austenitizacdo (consistindo de cinco bobinas). Os tubos
sdo girados em rolos inclinados garantindo a uniformidade de temperatura. Usando geradores
com 4500kW e corrente com frequéncia de 180 Hz, tubos de até 405mm de diametro externo
(16 pol.) sé&o aquecidos uniformemente ao longo da espessura em aproximadamente 900 ° C
(ASM Handbook vol.04, 1991).

Ap0s a austenitizacdo, os tubos entram em um anel de resfriamento rapido (Figura 28)
que utiliza agua para reduzir bruscamente a temperatura de austenitizacdo até a temperatura
ambiente. Posteriormente os tubos séo drenados e movidos para uma estacdo de revenimento
alimentada por geradores com capacidade de 2700 kW e frequéncia de 180 Hz. A capacidade
de energia para esta operacdo € menor que a utilizada para austenitizacdo, uma vez que no
revenimento utilizam-se temperaturas entre 540 a 650 ° C. Ap0s o revenimento, 0s tubos sao
deslocados para mesas de resfriamento lento sendo girados durante todo o ciclo de resfriamento
para garantir que ndo haja empeno e ovalizacdo (ASM Handbook vol.04, 1991).

Figura 28 — Resfriamento a &gua utilizado no tratamento térmico indutivo de tubos

Fonte: ASM (1991).

2.6 SOFTWARE STECAL PARA SIMULACOES DE TRATAMENTO TERMICO

O sofware Stecal, versdo 3.0.3, é utilizado para prever as propriedades mecanicas e
comportamentos de agos de baixa liga. Ele foi criado por Pascual Tarin e programado por
Pascual Tarin e Javier Pérez no departamento de materiais e producdo aeroespacial na escola
técnica superior de engenheiros Aeronauticos na universidade politécnica de Madrid, Espanha.
Este software foi copiado e licenciado pela ASM Internacional (American Society for Metals)
entre 1989 e 2004.
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O SteCal solicita a informacéao sobre a porcentagem em peso dos elementos de liga, se 0
aco contém boro e o tamanho de gréo austenitico, definidos de acordo com as normas ASTM. A
margem de valores aceitos sdo: 0,15 <% C <0,65; % Mn <2; % P <0,1; % S< 0,3:% Si <2,0; %
Ni <4,0; % Cr <1,5; % Mo <0,5; 4 <Tamanho de Gréos <10.

Os célculos de dados do diagrama Fe-C sdo realizados usando as equagdes de Andrews
(1965) na reacdo eutetdide, considerando as temperaturas criticas quando o0 ago esta em
equilibrio (Al e A3) e para quando é aquecido (AC1 e AC3). A Temperatura de Austenitizacdo
utiliza uma pratica industrial elevando a temperatura acima da temperatura AC3.

O teor de boro para afetar a temperabilidade é levado em consideragdo quando a
porcentagem é maior que 0,002% conforme os conceitos de LIN e CHENG (1987). A
temperatura MS, que representa o inicio da reacdo martensitica, é obtida através das equacdes
de Andrews (1965). O valor para M50 indica a temperatura na qual 50% da rea¢do martensitica
é obtida de acordo Koistinen e Marburger (1959).

A Temperatura maior de revenimento é calculada de acordo com o critério de Bain
(1939). Isso difere do valor de temperatura critica Al de Andrews (1965). A dureza
caracteristica (HC) é representativa de toda a resposta do aco ao revenido obtida pelo método
de Hollomon e Jaffe (1947) para altas temperaturas de revenimento.

O valor de dureza apds revenimento (em HRC) é plotado graficamente em 25 diferentes
temperaturas de revenido, calculados através do método de Hollomon e Jaffe (1947) para a
opcao de endurecimento completo e corrigido pelos conceitos de W. Crafts and J.L. Lamont
(1949) para o endurecimento incompleto quando é necessario informar a dureza obtida para
valores entre 50% e 99% da martensita.

Apenas as durezas que se situam entre os valores de dureza entre 20 e 55 HRC, limite de
resisténcia e limite de escoamento entre 750 e 1800 MPa e valores de elasticidade inferiores a
22%, sdo plotados nos graficos. A conversdo da dureza HRC para a escala Vickers é realizada
usando o padrdo ASTM. (ASTM annual book, 1984) Os valores de limite de resisténcia, limite
de escoamento e elasticidade séo obtidos a partir da dureza e do teor de carbono de acordo com
a Tabela publicada por Calvo Rodés (1961).

O programa gera valores de limite de resisténcia apenas se corresponderem a valores de
dureza HRC inferiores a 60 HRC e valores de limite de escoamento e elasticidade apenas

correspondentes a valores de dureza inferiores a 45 HRC.



47

2.7 ACOS RESISTENTES A CO; E H,S

A necessidade de acos resistentes a altas temperaturas em ambientes com CO. e H2S
tornou-se mais evidente com as crescentes demandas de energia e 0 consequente
desenvolvimento crescente de campos de petréleo e gas, particularmente os recentes
desenvolvimentos em campos de alta pressao e alta temperatura (HPHT- High Pressure High
Témperature). Alguns campos de exploracdo de petroleo nos Paises Baixos contém pogos em
operacdo com 2% H,S, 3% CO2 e 9% CI . Na Alemanha, alguns pocos possuem 4,4% H5S,
8,3% CO2 e 8% CI ~. Inclusive alguns desses pogos chegam a produzir 30% H-S, a pressoes
entre 200 e 300 bar, com 16% de CI" e temperaturas de até 140°C (KRAUSPENHAR, 2012).

2.7.1 Corrosao por COz2

Para aumento da produtividade dos pocos de petroleo, a injecdo de fluidos é bastante
utilizada. O aumento da vida util de trabalho de pocos injetados pode chegar a 95% ou mais
(PEREZ, 2013). Alternativamente a outros fluidos como agua do mar, gas natural e CO>, a agua
de producdo é economicamente vidvel tendo em vista que o descarte no meio ambiente exige
reducdo de contaminantes como CO: e H2S. Entretanto estes contaminantes podem levar a
corrosao e fragilizagdo nos equipamentos de inje¢éo (SILVA, 2016).

Dioxido de carbono dissolvido em agua salina forma acido carbonico, conforme equacao

8, que é muito corrosivo para tubos de aco e baixa liga (PEREZ, 2013).
CO2(g) + H20 (1) «» H.CO3 (caq) (8)
O mecanismo de dissolugdo de CO2 no acgo pode ser descrito pelas equagdes catodicas

9,10, 11 eanddica 12. (PEREZ, 2013) A Figura 29 ilustra a corrosdo por CO2no ago (LODAZA,
2015).

2H2CO3 + 28 ~ > 2H2 + 2HCO3 ™ 9)
2H2CO3 + 2e " Hz + 2C035 (10)
2H* + 26" > Hy (11)

Fe < Fe* +2e - (12)
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Figura 29 - Mecanismos de corrosdo por CO2no ago
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Fonte: Adaptado de Lodaza (2015).

No processo de corroséo por CO, se o limite de solubilidade de carbonato de ferro FeCO3
for alcangado pode ocorrer a formacao deste carbonato na superficie do aco conforme equacdes
13,14 e 15 (PEREZ, 2013).

Fe** + CO3~ — FeCO3 (13)
Fe?* + 2CO3H - — Fe(CO3H)2 (14)
Fe(CO3H); — FeCO3 + CO2 + H,0 (15)

O limite de solubilidade de CO, depende da temperatura, PH e pressao parcial de CO». A
formacdo de FeCO3z no aco pode promover camada de protecdo a taxa de corrosao uniforme,
porém uma vez desprendidos os precipitados, corrosdo localizadas podem ocorrer.

A corrosdo por CO2 no aco depende da microestrutura e composicdo quimica do metal
base e fatores ambientais em que 0 aco esta inserido como temperatura, pressao parcial de CO>
e PH. Todos o0s processos de corroséo por CO2 sdo acelerados pela temperatura. A formagéo de
carbonato de ferro FeCOz é um processo lento; apds alcancado o limite de solubilidade de
FeCOg, a formacao deste carbonato é aumentada com a temperatura, gerando reducédo da taxa
de corrosdo uniforme até o desprendimento do precipitado e formacdo de corrosdo localizada
(KOTEESWARAN, 2010).

O aumento da pressdo parcial de CO2 aumenta a quantidade de H * reduzindo o PH e
tornando o ambiente acido. Além disso reduz a solubilidade de Fe * o que dificulta ou impede
a formacdo de carbonato de ferro FeCO3z aumentando a taxa de corrosdo uniforme (SILVA,
2016).

Krauspenhar e Srinivasan, et al. (2012) ilustra a variacdo da taxa de corrosao conforme

temperatura e pressdo parcial de CO, conforme Figura 30.
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Figura 30 - variacdo da taxa de corrosdo no aco em funcdo da temperatura e presséo parcial de
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Fonte: Krauspenhar e Srinivasan (2012).

2.7.1.1 Efeito do Cromo na corrosao por CO>

A adicéo de cerca de 0,5% de cromo ligado ao ago carbono reduz as taxas de corrosao
por CO. Ikeda et al (1983) mostrou que as taxas de corrosdo reduzem em até 50% se o teor de
cromo for de 0,5% e até 75% se o teor de cromo for de cerca de 1%. Popperling et al (1997),
mostrou que a influéncia do cromo é perceptivel se a taxa de corrosdo estiver acima de 1 mm /
ano. Este fendmeno foi confirmado por estudos realizados pelo IFE - Institute for Energy
Technology Noruega (1997) onde agos sem cromo sofreram ataque severos com taxas de
corrosdo entre 12 e 15 mm / ano, enquanto a taxa de corrosao de aco com 0,5% cromo tiveram

resultados abaixo de 1,5 mm / ano.

2.7.2 Corroséo por SSC (Sulfide Stress Cracking)

A presenca H2S no 6leo ou gas pode estar associada a dissolucdo de sulfetos minerais
resultantes da decomposicdo de matéria organica animal e vegetal sulfuradas ou da atividade
da bactéria “Desulfovibrio Desulfuricans” redutora de fons de sulfato SO;2 que esta presente
nas aguas do mar sendo introduzida desta forma nos pogos (CARVALHO, 2007). A Figura 31
llustra a oxidagdo do enxofre em sulfato SO;2 e a oxidagdo do sulfato SO;2 em sulfeto S
realizado por bacterias (ASM handbook vol. 13, 1987).
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Figura 31 - Oxidacéo do enxofre em sulfato (SO;?) e a oxidacéo do sulfato (SO;% )em sulfeto
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Fonte: ASM - Corrosion (1987).

Ambientes com presenca de 6leo e gas acido H.S podem gerar falhas em estruturas e

componentes metalicos para extracao de 6leo e gas durante trabalho devido a trincas induzidas

por hidrogénio no metal (HIC) e corrosdo sob tensao a tracdo aplicada ou residual conhecidas

como SSC (Sulfide Stress Cracking). O mecanismo de corrosdo por H2S em ambiente

anaerobico € dado pelas equagOes 16, 17, 18 e 19 (HUNG, 2012).

Fe — Fe?* +2e -

HzS + Ho0 — H* + HS™ + 2H,0
HS + H20 — H* + 8% + H.0
Fe + H2S — FeS + 2H°

(16)
(17)
(18)
(19)

Trincas por HIC sdo trincas axiais a superficie que podem ocorrer com auséncia de tensdo

em acos carbono e baixa liga devido a difusdo de atomos de hidrogénio no aco e posterior

formacgdo de moléculas de hidrogénio no interior do metal em locais de aprisionamento

comumente encontrado em acgos com alta impureza conforme Figura 32 (ELBOUJDAINI,

2011).
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Figura 32 - llustracdo do mecanismo de formacéo de HIC (Hydrogen induced cracking)
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Fonte: Adaptado de Elboujdaini (2011).

Trincas por SSC sdo trincas no metal envolvendo corrosdo acida e tragdo residual e/ou
aplicado, envolvendo fragilizacdo de hidrogénio devido presenca de 4gua e H»S. A propagacgéo
das trincas ocorre perpendicular a direcdo da tensdo (NACE MR0175, 2001).

A teoria de fragilizacdo por hidrogénio em ambientes contendo H2S em meio aquoso
considera que o hidrogénio que possui um volume atdmico muito pequeno, penetra nos metais,
sendo capaz de difundir rapidamente na estrutura cristalina dos mesmos. Apos difusdo ocorre
aprisionamento no aco (HUNG, 2012). A fragilizacdo por hidrogénio aplica-se a trincas SSC e
HIC, porém trincas HIC podem ocorrer em auséncia de tensdo e trincas SSC ocorrem

necessariamente sob tensdo abaixo do limite de escoamento do aco.

A Figura 33 ilustra 0 mecanismo de difusdo do hidrogénio no niquel e aprisionamento
em inclus@es de estanho e antimdnio que favorece a formagéo de trincas por SSC. A Figura
34 ilustra a diferenca de direcdo entre trincas HIC e Trincas SSC em tubos (ASM handbook
vol. 13, 1987).

Figura 33 - Mecanismo de difusdo do hidrogénio e aprisionamento em inclusdes de estanho e
antimonio durante formacéo de trincas por SSC.

Fonte: Adaptado de ASM - Corrosion (1987).
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Figura 34 - Trinca SSC e trinca HIC em tubos de aco.
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Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

2.7.2.1 Ambientes severos a SSC

A norma NACE MR0175/1SO 15156 define requisitos e recomendacdes para a selecdo e
qualificacéo dos acos carbono e baixa liga para utilizacdo em equipamentos usados na produgéo
de petréleo e gas natural, em ambientes que contem H>S; e classifica regides de ambientes
severos a SSC (Regido 0, SSC Regido 1, SSC Regido 2 e SSC Regido 3) considerando as

pressdes parciais de HzS e PH, conforme Figura 35 (NACE MRO0175, 2001).

Figura 35 — Classificacdo de regides suscetiveis a SSC conforme PH e pressao parcial de H.S
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Fonte: Adaptado de NACE MRO0175 (2001).
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Quanto maior a pressdo parcial de H2S e menor o PH mais severo sera o ambiente,
sendo portanto a regido 3 a mais severa a SSC. A regido 0 com presséao parcial de H.S 0,3kPa

ndo exige selecdo de acos resistentes a SSC.

2.7.2.2 A influéncia da temperatura em trincas por SSC (Sulfide Stress Cracking)

A susceptibilidade a formacdo de trincas por SSC é fortemente dependente da
temperatura; Kobayashi e Omura (2006) verificaram que a reducdo da temperatura aumenta a
absorcéo de hidrogénio para acos em baixa liga aumentando o risco de falhas por SSC. A Figura
36 ilustra a maxima tensdo aplicada na qual ndo ocorram falhas por SSC, em relacdo a

temperatura, em teste realizado com acos de diversos graus da APISCT (HUNG, 2012).

Figura 36 — Efeito da temperatura em falhas por SSC
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Fonte: Adaptado de Kobayashi e Omura (2006).

2.7.2.3 Acos recomendados a ambientes suscetiveis a SSC

A APISCT e a NACE MR175 especificam acos temperados e revenidos graus J55, k55,

L80 e T95 entre outros, para uso em equipamentos de producédo e operagdo com presenca de



54

H>S em todas as temperaturas, desde que atendam as especificagOes de limite de escoamentos
minimo da APISCT com variagdo méxima de 15ksi. Conforme API5CT, os tubos grau L80
(tubing) e L80-1(casing) tem requisito de dureza maxima de 23HRC podendo ser produzidos
pelo processo seamless ou por processo de formacao e solda EWR. A NACE MR175 estabelece
dureza méxima de 22HRC, porém para acos ligados com Cr-Mo é permitida dureza de até
26HRC. Graus C90 e T95 sdo especificados somente por processo seamless e dureza maxima
de 25,4HRC. Para graus com maior resisténcia como C100, C105 e C110 a API ndo indica uso
para “Sour service", mas a NACE MRO075 especifica dureza maxima de 30HRC, variacdo
méaxima de 15ksi no limite de escoamento além de acos com Cr-Mo temperados e revenidos. O
Quadro 2 mostra os graus de tubos API5SCT aceitos pela norma NACE MR 0175 conforme

temperatura do ambiente SSC.

Quadro 2 — Condicdes de temperatura aceitas para tubos em ambientes SSC

Todas temperaturas >65°C >80°C >107 °C

Graus APISCT: Graus APISCT: Graus APISCT: Graus APISCT:

H40

J55 N80 Tipo Q N80 Q125 Tipo 1

K55 C95 P110 Q125 Tipo 2

M65

L80 Tipo 1

C90 Tipo 1

T95 Tipo 1

Ligas de aco Cr-Mo Acos temperados e | Agos  temperados e | Acos  temperados e
revenidos com Limite | revenidos com Limite | revenidos com Limite

Dureza <26HRC maximo de escoamento < | maximo de escoamento < | maximo de escoamento <
110ksi. 140ksi. 150ksi.

Produtos  qualificados

conforme teste SSC B1 | Limite  maximo  de Ligas de ago Cr-Mo.

(UT teste) escoamento é igual o
limite minimo de Dureza < 30HRC

escoamento mais 15ksi.
Ligas de Agos C-Mn néo
Ligas de aco Cr-Mo. s80 aceitos

Dureza < 30HRC

Produtos  qualificados
conforme teste SSC B1
(UT teste)

Fonte: Adaptado de NACE MRO0175 — 2 (2015).

2.7.2.4 Influéncia da microestrutura do aco a susceptibilidade a SSC

Inicialmente as trincas por SSC eram associadas a limpidez do ago. O tamanho e a

morfologia das inclusdes trazem forte efeito na susceptibilidade de trincamento por SSC.
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InclusBes pontiagudas promovem facil acesso as fissuras tendo maior tendéncia a nucleagdes
de trincas. Inclusbes de MnS alongadas e particulas de TiN cubicas grosseiras sdo conhecidas
por serem 0s locais de iniciacdo mais prejudiciais por pites. (VENEGAS et al., 2005)

Ueda et al. (2005) realizou estudos sobre a influéncia dos tipos de carbonetos M23Cs, M3C
e MC na resisténcia a corrosdo em agos de alta resisténcia. Os carbonetos tipo M23Cs possuem
forma lenticular localizando-se preferencialmente nos contornos de grdo da austenita prévia,
sendo mais sucetiveis a SSC; enquanto os carbonetos MsC e MC se localizam de forma dispersa
ao longo dos graos de austenita prévia possuindo forma esferoidizada. Carbonetos tipo MC que
apresentam forma mais fina e dispersa sdéo menos suceptiveis & SSC.

A Figura 37 mostra o processo de fragilizacdo de hidrogénio, no qual ap6s difusao, o
hidrogénio € aprisionado em carbonetos M23Cs, favorecendo SSC.

Figura 37 — Processo de SSC em ac¢os com carbonetos M23Cs
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Fonte: Adaptado de Omura (2015).

Microestruturas de ferrita-perlita, foram consideradas microestruturas susceptiveis a
trincamento enquanto a martensita temperada e revenida apresenta melhor desempenho em
ambientes acidos (VENEGAS et al., 2005). Uma microestrutura totalmente martensitica
necessita de uma temperatura de revenimento mais elevada do que um ago com menor
porcentagem de martensita. Isto promove uma reducdo na densidade de discordancias e uma
distribuicdo homogénea de carbonetos esferoidizados, factores que melhoram a resisténcia a
SSC. Quando a martensita excede 95%, a maioria dos carbonetos nuclea e cresce durante o
revenimento, reduzindo os carbonetos grosseiros nos contornos de grao formando carbonetos
finos dentro de graos em formato de ripas (SCHINO; PORCU, 2006).
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2.7.2.5 Influéncia da composicao quimica do aco a susceptibilidade a SSC

O aumento da porcentagem de enxofre aumenta a probabilidade de trincamento por SSC
devido a tendéncia de formacdo de inclusdes de MnS. Calcio pode ser adicionado para
modificar as inclusdes alongadas de MnS por inclusdes globulares de CaS. Elementos néo
formadores de segregacdes de carboneto como cobre, silicio, aluminio e niquel reduzem a
probabilidade de SSC. 1% de Mn e 0,005% P aumentam a susceptibilidade de trincamento
independentemente do nivel de carbono.

A resisténcia a HIC e SSC decrescem com o aumento de carbono. O carbono aumenta as
segregacOes e aumenta a tendéncia de formacéo de segregacdo de fosforo e manganés.

Cromo e molibdénio sdo elementos formadores de carboneto que demonstram efeitos
benéficos a resisténcia a SSC, uma vez gque antes da formacao dos carbonetos, estes elementos
podem ser dissolvidos na solucédo so6lida do aco; entretanto acos com contetldo de cromo acima
de 0,5% podem resultar em formac&o de segregacdes grosseiras como M7Cs e M23Cs conforme
Figura 38 (HUNG, 2012)

Figura 38 — Morfologia de carbonetos conforme porcentagem de cromo

1,0% Cromo 0,5% Cromo + Vanadio

v 1T v

M,C
(Lenticular) (Esferoidizada)

Fonte: Ueda (2005).

O molibdénio tem uma funcdo importante no aumento da temperabilidade e resisténcia
do aco. Esse aumento da temperabilidade nos acos leva a formacdo de uma estrutura mais
proxima a 100% de martensita melhorando a resisténcia a SSC conforme descrito por
Kobayashi et al (1988). O aumento da quantidade de martensita faz com que a temperatura de
revenimento seja aumentada para que se consiga as mesmas propriedades mecéanicas de um aco
revenido com menor porcentagem de martensita pos témpera. Segundo Grobner et al. (1975) o
aumento da temperatura de revenimento leva a uma maior redugdo das discordancias,
diminuindo os sitios de aprisionamento e concentracao de hidrogénio, melhorando a resisténcia
a SSC.
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Teores de 0,75% de molibdénio aumentam a resisténcia a SSC em ligas 4130 (ligas de
Cr-Mo), entretanto concentragdes maiores do que 0,75%Mo podem promover formacéo de
precipitados aciculares de MozC depois do revenimento reduzindo a resisténcia de SSC
(HUNG, 2012). Grobner (1975) mostrou que o molibdénio até niveis de 0,9% possui um efeito
benéfico, j& quantidades elevadas de molibdénio, comeca a observar um efeito contrério na
resisténcia a SSC, este fato esta ligado a formagdo de carbonetos mais grosseiros com forma
lenticular.

A Figura 39 mostra a morfologia de carbonetos em funcéo das porcentagens de Cromo e

molibdénio e Vanadio

Figura 39 — Morfologia de carbonetos em funcéo das porcentagens de Cromo e molibdénio e
Vanadio
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Fonte: Adaptado de Omura (2015).

Vanadio e nidbio tem um papel benéfico no aumento da resisténcia a SSC devido ao
refinamento dos grdos que reduzem a formacdo dos carbonetos. O efeito do nidbio na
resisténcia a SSC em graus APISCT C90 e C100 temperados e revenidos é bastante
reconhecido. Na década de 90, C110 foi desenvolvido para graus de alta resisténcia. Komizo
demonstrou que uma quantidade elevada de niobio é necessaria para melhorar a resisténcia de
SSC em graus C110. Foi evidenciada a precipitagéo de carbonetos nos contornos de grdos de
acos com 0,03%Nb e 0,1%Nb, nos quais agos com 0,1% de nidbio obtiveram finos carbonetos
MC, levando a um aumento da resisténcia SSC avaliada de acordo a NACE TM0177 (KOMIZO
etal., 2001).

Komizo (2001) ainda ressaltou que existem poucos estudos sobre o efeito do
endurecimento secundario de Nb, uma vez que o Nb é insollvel em temperaturas normais de

austenitizacdo. Foi evidenciado que o aumento da concentracdo de Nb na austenitizagcdo a
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900°C mostrou efeito benéfico no revenimento, porém austenitizando a 1200°C, o aumento do
Nb para 0,1% elevou a limite de escoamento apds revenimento.

Omura (2015) em trabalho de tubos OCTG tratados termicamente ap6s formacgéo, com
limite de escoamento 125ksi para SSC, buscou a formacdo de carbonetos M3C com alta
temperatura de revenimento prevenindo a formacdo de carbonetos M23C6. Este aco foi
utilizado em pocos profundos de géas no reino unido e Noruega entre outros. Omura (2015)
relatou que muitas pesquisas sdo realizadas melhorando a microestrutura para aumentar
resisténcia a SSC. Graos refinados de austenita prévia aumentam a resisténcia de SSC e a adicéao
de Ti e Nb é também bastante efetiva. Baseado nestes conceitos ligas resistentes a SSC
temperados e revenidos com 110ksi de limite de escoamento com composi¢des quimicas com
1%Cr, ligas com 0.7%Mo-Ti-Nb tem sido bastante utilizadas. Omura (2015)utilizou a adicao
de vanadio e a reducdo de cromo na composicdo quimica para possibilitar aumento de
resisténcia do aco sem prejudicar a resisténcia a SSC, de maneira e reduzir as discordancias,
locais de aprisionamento do hidrogénio e formacao de carbonetos M23Cs. A Figura 40 mostra
a diferenca entre a formacao de carbonetos entre um aco Q125 com 1%Cr e 0,7Mo e um aco
Q125 com 0,5%Cr, 0,7%Mo e 0,1%V.

Figura 40 — Efeito da formacéo de carbonetos com adi¢do de vanadio e reducéo de cromo
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Fonte: Adaptado de Omura (2015).
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2.7.2.6 Influéncia do tamanho de gréo austenitico do aco na resisténcia a SSC

Durante a austenitizacdo de um aco, os nucleos dos grdos se formam heterogeneamente
em interfaces ferrita-cementita. Devido a grande area interfacial disponivel para nucleacéo,
ocorre a formagdo de indmeros gréos austeniticos refinados. Apos a formacéo dos gréos, um
longo periodo de tempo e as altas temperaturas da faixa da austenita sdo capazes de aumentar
consideravelmente o tamanho dos grdos austeniticos iniciais (TOTTEN, 2006).

Schino e Porcu (2006) fizeram um trabalho referente ao desenvolvimento do C125 para
sour service (ambiente azedo). Neste trabalho, foi observado que a microestrutura de tubos
temperados e revenidos com finos grdos austeniticos ente 5 - 10um com carbonetos
uniformemente distribuidos previne trincas intragranulares e evitam a formacdo de
carbonetos M23Ce que contribuem com a diminuig&o de resisténciaa SSC. Motoda et al. (1983),
estudaram seu efeito em amostras com tamanhos de gréos austeniticos na resisténcia a SSC. A
Figura 41 ilustra o tempo de falha em funcdo da tensdo aplicada e tamanho de grdo conforme
estudo realizado por Motoda (1983). A Figura 42 mostra o tempo de falha em funcdo do

tamanho de graos e limite de escoamento de 2 acos 4340 (ASM handbook vol. 13, 1987).

Figura 41 — Efeito de tamanho de gréos no tempo de falha
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Fonte: Motoda (1983).
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Figura 42 — Efeito do tamanho de gréos no tempo de falha em 02 acos 4340
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2.8 ENSAIO DE CORROSAO SSC NACE TMO0177

A norma NACE TMO177 padroniza ensaios em metais como acos ARBL sujeitos a
tensdes de tracdo para avaliacdo de resisténcia a falha por trincamento em baixo PH em
ambientes aquosos contendo H2S. A norma especifica solucdes de teste, perfil das amostras,
equipamentos e discute 0 material de base testando suas propriedades a partir 04 métodos de

ensaio conforme abaixo:

- Método A - Teste de Tragdo Padréo

- Método B - Teste de viga dobrada padrdo

- Método C - Teste C-Ring Padréo

- Método D - Teste padrdo de duplo feixe de cantiléver (DCB)

O sistema de ensaios consiste em amostras tracionadas em solucdes acidas com H,S. Os
equipamentos utilizados em cada método de ensaio SSC sdo mostrados na Figura 43 para o
método A e na Figura 44 para os métodos B, C e D.

No método A, a amostra utilizada segue norma ASTM A370, que pode ser tracionada
em varios tipos de equipamentos dentro de um recipiente onde a amostra fica em contato com

a solucdo de teste.



Figura 43 — Desenho esquematico para o método A
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Fonte: Adaptado de NACE TM0177 (2005).

61

No método B, a amostra € dobrada conforme Figura 45 e posteriormente colocada dentro

do recipiente de teste conforme Figura 44.

Figura 44 - Desenho esquematico para os métodos B, C e D
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Fonte: NACE TMO0177 (2005).
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Figura 45 — Teste de viga dobrada — Método C SSC
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Fonte: Adaptado NACE TMO0177 (2005).

No método C, a amostra consiste um anel em “C”, proveniente de um tubo de diametro
“d” com espessura “t”, cortado na se¢do transversal com largura “w” no qual posteriormente é
removido um arco com angulo entre 120° e 150° em relagédo a 2 furos a 180° de maneira a formar
um “C” conforme Figura 46. Um parafuso com porca € adicionado nos furos de a porca é
apertada até a tracdo estabelecida nos testes. A amostra € inserida no recipiente de teste

conforme Figura 44. A Figura 47 ilustra um ensaio realizado pelo método C-Ring.

Figura 46 — Amostra C-ring
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Fonte: Adaptado NACE TMO0177 (2005).
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Figura 47 — Trinca em amostra durante teste de SSC C-Ring
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Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

No método D uma amostra entalhada nos 4 lados conforme Figura 48 é carregada por 2
cunhas e inserida em um recipiente conforme Figura 44. O método consiste em um teste de
trincamento por arraste, onde o fator de intensidade de tensdo média para SSC (Kissc médio) é

medido.

Figura 48 — Amostra de DCB - método D SSC
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Fonte: Adaptado NACE TMO0177 (2005).

As solucdes utilizadas nos 04 métodos A, B, C e D sdo dadas a seguir:

Solugdo A: Pode ser utilizado nos métodos A, C e D a menos que seja solicitado pelo
cliente aprovacdo na solugdo B. Consiste H2S saturado em 5% de cloreto de sodio (NaCl) e
0,5% de &cido acético (CH3sCOOH). Antes da saturacdo de H.S, o PH da solucdo deve ficar
entre 2,6 e 2,8 ndo podendo exceder 3. E ap6s saturacdo o PH pode ser no maximo 4 (NACE
TMO0177, 2005)

Solugio B: E direcionado a acos carbono e de baixa liga. Pode ser utilizado nos métodos
A, C e D; Consiste HS saturado em 5% de cloreto de sddio (NaCl) e 2,5% de acido acético
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(CH3COOH) e 0,41% de acetato de sddio (CHsCOOHNa). Antes da saturagédo de H>S, o PH da
solucdo deve ficar entre 3,4 e 3,6. E apds saturacdo o PH pode ser no méximo 4 (NACE
TMO0177, 2005).

Solucéo C: E direcionado & agos inox martensiticos. Pode ser utilizado nos métodos A, C
e D; Consiste em uma mistura de CO> e H>S a pressdo parcial de HS estabelecida do ambiente
saturado em cloreto de sodio (NaCl) em concentracdo do ambiente e 0,4g/L de acetato de sodio
(CH3COOHNa). Antes da saturagéo dos gases CO2 e H»S, deve ser adicionado &cido cloridrico
ou hidroxido de sédio para adequar PH da solucdo ao PH do ambiente &cido solicitado pelo
cliente. O PH néo deve exceder 0,2 unidades do PH (NACE TM0177, 2005).

Para 0 método B a solucdo utilizada consiste 0,5% acido acético (CH3COOH) dissolvido
em agua destilada. Ndo se deve adicionar cloreto de sddio (NaCl) nem utilizar a solucGes A, B
ou C (NACE TMO0177, 2005). A norma MRO175 - 2 especifica os procedimentos de
qualificagéo em testes conforme o Quadro 3 (NACE MR0175, 2001).

Quadro 3 — Procedimentos de qualificacdo em testes SSC

Regides de Método de Tensdo Solucio de teste Pressédo Critério de
Qualificacéo teste aplicada ¢ Parcial - H,S aceitacéo
A (Tragdo) IO 5% NaCl + 0,4% Sem trincas
Regides 1 e 2 de i = 90% Limite CH3COONa. Apropriado SSC conforme
SgC conforme C (CRing) de escoamento | pyy ajustado para | para atender | NACE TMO177
Figura 31 valor solicitado aregiao de
g D ([_)uplo Niio aplicavel com HCl ou e Conforme Nace
Cantilever) NaOH TMO0177
A (Tracdo) > 80% Limite 100kPa Sem trincas
. . ae (15psi) de SSC conforme
Todas regides de | C (C Ring) & escoamento | 596 NaCl +0,5% | =0 "' | NACE TMO177
SSC conforme CH3;COOH. norma
Figura 31 D (Duplo x - Conforme
Cantilever) | o aplicavel. T';'\AAO?E? NACE TM0177

Fonte: Adaptado NACE MR0175 — 2 (2005).

A APISCT solicita a aprovacdo nos ensaios da NACE TM177 como padréo de aceitacdo

para garantir que os produtos atendam aos requisitos de resisténcia a SSC ou conforme

solicitacdo do cliente. A classificacdo e/ou aceitacdo dos produtos pode ser baseada em:

Método A: O maior esforgo sem falhas em 720 horas.

Método B: O fator de estresse critico para uma probabilidade de falha de 50% em 720 horas.

Método C: O maior esfor¢o sem falhas em 720 horas.
Método D: O Kissc médio (fator de intensidade de tensdo para SSC). (NACE TMO0177, 2005)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 COMPOSICAO QUIMICA DOS MATERIAIS

Para o trabalho em questdo foram utilizadas 2 matérias primas diferentes que atendam a
norma APISCT grau L80: Ls10CrT2 e Ls1026.

A liga Ls10CrT2 tem requisito do cliente de 0,82% Cr com intencéo de obtencéo de maior
resisténcia a corrosdo por CO,. Outro requisito do cliente é a aprovacdo nos testes de SSC. A
liga Ls1026 convencional, contém somente percentual de cromo residual tendo, portanto,
menor resisténcia a corrosdo por CO», foi utilizada para comparacéo do tratamento térmico
necessario para obtencdo do mesmo grau L80 na APISCT.

As andlises de composicao quimica foram realizadas na Apolo Tubulars. Foi utilizado um
espectrOmetro de emissdo Otica, modelo Spectro Maxx /2007, conforme Figura 49, para
identificacdo da composicdo quimica real conforme norma ASTM A 751 — 07a, 2007

Figura 49 — Espectrometro de emissao ética, modelo Spectro Maxx /2007

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

3.2 PROCESSOS DE FABRICACAO

Foram utilizados tubos de diametro externo de 73mm com espessura de 5,51mm soldados
na Apolo Tubulars através de soldagem HFIW (High Frequence Induction Welding) com
frequéncia de 300kHz e com pontas forjadas (conforme figura 50) em processo conhecido como
Upsetter no qual o diametro externo foi aumentado até aproximadamente 81mm, mantendo-se

o diametro interno e aumentando a espessura para aproximadamente 9,5mm.
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A

 Cortesia Apolo Tubulars (2018).

Fonte

Posteriormente estes tubos foram austenitizados, temperados e revenidos na Apolo
Tubulars em um forno de tratamento térmico indutivo. A Figura 51 ilustra o layout do forno de
tratamento térmico indutivo da Apolo Tubulars onde os tubos foram processados e a posi¢céo

dos pirémetros P1, P2, P3, P4 e P5 que sdo localizados apds cada painel de aquecimento (pacer).

Figura 51 — Layout do Forno de Tratamento Térmico Indutivo
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Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

A Figura 52 mostra a distancia que os tubos percorreram na austenitizacdo e a Figura 53

mostra a distancia que os tubos percorreram no revenimento.
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Figura 52 — Vista Lateral - Linha de Austenitizacdo e Témpera
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Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

Figura 53 — Vista lateral - Linha de Revenimento
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Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

O processo de tratamento térmico do estudo foi realizado através da passagem dos tubos
de 6 a 12 metros de comprimento a velocidade de 14m/min, através de uma via de roletes
motorizada, por dentro de bobinas indutoras onde através de aquecimento por inducdo foi
elevada a temperatura. Como as linhas de austenitiza¢do e revenimento tem comprimento de
11,436m (12,192m — 0,756m) o tempo de processamento é de aproximadamente 49,01s.

Na linha de Austenitizacdo: Os tubos foram aquecidos por inducédo até a temperatura de
austenitizacdo, atraves da passagem de 8 bobinas indutoras, e 3 paineis de aquecimento
(pacers). Sendo 2 bobinas na Pacer A (3000kW/500Hz), 2 bobinas na Pacer B(3000kW/500Hz)
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e 4 bobinas na Pacer C (2000kW/500Hz). A Figura 54 ilustra a passagem dos tubos na linha de
austenitizacao.

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

Os tubos foram temperados a partir de refrigeracdo rapida por dgua até a temperatura
ambiente através de um sistema com 2 bombas (cada uma: Pressdo méxima de 78PSI e Vazéo
de 3750GPM) que bombeiam agua em 2 barris de banho que atingem pressdo de até 60PSI. A

Figura 55 ilustra os tubos a temperatura ambiente na mesa de dreno apos témpera.

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

Os tubos foram revenidos a partir de 08 bobinas indutoras, e 02 painéis de controle de
temperatura (pacers), sendo 02 bobinas na Pacer D (2000kw/500Hz) e 06 bobinas na Pacer E
(2000kW/500Hz). A Figura 56 ilustra a passagem dos tubos na linha de revenimento.



69

-

Figura 56 — Linha de revenimento do forno de tratamento térmico

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).

3.3 CALCULO DAS TEMPERATURAS DE AUSTENITIZACAO E REVENIMENTO

3.3.1 Simulacdo - Software Stecal 3.03

A partir da composicdo quimica, foi utilizado o software stecal 3.03 para simular as
temperaturas de criticas inferior e superior de austenitizacdo, a temperatura maxima de
revenimento e a dureza ap0s revenimento ao longo da espessura a partir da temperatura de
revenimento.

Na simulagdo do diagrama CCT e diagrama de perfil de dureza apds revenimento foram
considerados uma barra de 10mm de didmetro, jA& que a espessura da ponta tem
aproximadamente 9,5mm conforme descrito no “item 3.2”. A severidade de témpera foi
considerada como “2” (témpera forte com agua), ja que o resfriamento na témpera do processo
é bastante severo. Foi considerado tempo de revenimento de 0,1h ou 6min (tempo minimo
permitido pelo software) e temperaturas de revenimento de 650°C, conforme Figura 56 e 750°C
(temperatura maxima de revenimento permitida pelo software). Os dados forram inseridos no
software conforme Figura 57. A Figura 58 mostra a plotagem dos graficos e dados das

simulagdes
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Figura 57 — Simulacdo do diagrama CCT.
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Fonte: Software Stecal 3.03 (2017).

Figura 58 — Simulacdo do diagrama de dureza apos revenimento e CCT.
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Fonte: Software Stecal 3.03 (2017).

A partir das temperaturas de revenimento simuladas, foram analisados o perfil de dureza
ao longo da barra (espessura do tubo) de cada simulacéo em relacdo a dureza especificada pelas
normas API5CT (23HRC para o grau L80) e NACE MRO0175 (26HRC para agos Cr-Mo).

3.3.2 Caélculos das temperaturas criticas Al e A3 a partir das equacGes de Andrews

Foram utilizadas as equaces 2 e 3 de Andrews (1965) enunciadas no “item 2.4 conforme

abaixo, para comparar com os resultados do software stecal.

A1=723-10,7x(%Mn)-16,9%(%Ni)+29,1x(%Si)+16,9x(%Cr)+ 290X (%As)+6,38x(%W) (2)
A3=910-203X(%CY2)-15,2x(%Ni)+44, 7x(%Si)+104x(%V)+35,1x(%M0)+13,1x(%W) (3)
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3.3.3 Correcao das temperaturas de revenimento para processo de aquecimento indutivo

A temperatura de revenimento foi corrigida através da funcdo Grange e Baugman (ASM
Handbook vol.04, 1991), equacgdo 7 enunciada no “item 2.5.1”, uma vez que na simulacéo feita
no stecal foi considerado o tempo minimo (0,1h ou 6min) e no processo indutivo o tempo de

revenimento é muito menor (49,01s conforme descrito no “item 3.2”).

T.P.=T(C + log t) (7)
Na qual:
T.P. é a funcdo de pardmetro de revenimento
T é a temperatura absoluta de revenimento em Rankine
C é uma constante adimensional igual a 14,44

t € 0 tempo de processamento em segundos

3.3.4 Calculo da temperatura de revenimento a partir da dureza apds revenimento

Em comparacdo a temperatura de revenimento simulada pelo software stecal e corrigida
pela funcdo de pardmetro de revenimento de Grange e Baugman, foi utilizado o modelo teérico
de revenimento de J. H. Hollomon e L.Jaffe (1947) em que a dureza apds processamento &

calculado a partir das equagdes 4 e 5 abaixo, enunciadas no “item 2.43”:

HRC = Hc - Hd “)
Na qual :
HRC = Dureza do material apds processamento na escala Rockwell “C”
Hc = E a dureza caracteristica do material,
Hd = é a reducédo de dureza durante ciclo de revenimento.

Hd pode ser calculado conforme a seguir:

Hqa =0.00216 T (19.5 + logio(t)) (5)
Na qual :
0.00216 = é um fator de conversédo de HRC
19.5 = é uma constante para porcentagem de carbono entre 0.15 — 0.45%
T = temperatura em Rankine

t = tempo de processamento de revenimento em horas



72

A dureza caracteristica Hc do material foi corrigida analisando elementos que contribuem

para o endurecimento secundario conforme Tabela 3 e Figura 17 enunciadas no “item 2.4.3”.
3.4 PARAMETROS DE TRATAMENTO TERMICO

A frequéncia indutiva de austenizagdo e revenimento utilizada no tratamento térmico

para 0s agos Ls10Cr-T2 e Ls1026 é dada a partir da Figura 59:

Figura 59 — Frequéncia indutiva de Austenitizagdo e Revenimento
500 460 456 4

40
400
289
300 229
200
100
0

Pacer A PacerB Pacer C PacerD PacerE

Frquencia [Hz]

Fonte: Autoria propria

Os tubos com material convencional conhecido Ls1026, foram austenitizados em uma
Unica temperatura: 920°C. A partir do célculo da temperatura critica A3 do aco Ls10Cr-T2
(aproximadamente 830°C) pelo software stecal e comparacdo com as equacdes de Andrews no
“item 4.2” ¢ “item 4.3” ¢ do parametro conhecido de austenitizacdo do aco Ls1026 (920°C),
escolheu-se, para os tubos com material Ls10CrT2, 3 temperaturas diferentes de austenitizacao.

A Tabela 4 ilustra os parametros utilizados na austenizacao e a identificagdo das amostras.

Tabela 4 — Pardmetros de austenitizacdo e Témpera

Austenitizacdo Témpera
& o Pressio de Numero do Tubo
: Parametros | S-S | Temperatura[°C] Agua [Psi]
Material . 5 E g
de Trial Sels | = - = = Amostra de Amostra de
> S<| S@ | €O | 5| 5« [TémperaPonta| Témpera
& o & @ | d (TP) Corpo (TC)
I1s10Cr-T2 T1.3oo 14 750 800 800 30 30 Tlpsoo T1C800
Is10Cr-T2 T2-860 14 750 800 860 30 30 T2Psso T2Css0
Is10Cr-T2 T3-920 14 750 800 920 30 30 T3P0 T3Co20
ISlOZG T35/cr'920 14 750 800 920 30 30 T3s/ch920 T35/cr0920

Fonte: Autoria prépria

Apo0s austenitizacdo, os tubos foram revenidos e identificados conforme Tabela 5. A
escolha das temperaturas foi realizada com base na simulacéo através software stecal visando
dureza de 20HRC a partir da temperatura de revenimento (700°C) no “item 4.3” e posterior

correcdo da temperatura (750°C) com base no tempo real de revenimento a partir das equacdes
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de Grange e Baugman conforme “item 4.4”; e ainda, comparagcdo com o resultado de
temperatura (740°C) a partir do calculo das equagdes de Hollomon Jaffe conforme “item 4.5”.

O aco Ls1026, foi revenido na temperatura conhecida de 725°C. O aco Ls10Cr-T2
austenitizado a temperatura mais baixa de 800°C foi revenido em um Unico parametro entre 720
e 730°C. Os tubos austenitizados na temperatura mais alta de 920°C, foram revenidos em um
Unico pardmetro acima de 750°C entre 730 °C e 760°C. Os tubos austenitizados a temperatura
de 860°C foram revenidos em 5 parametros diferentes entre 720 °C e 750°C conforme Tabela

5. A Figura 60 ilustra as temperaturas utilizadas na austenizacgéo e revenimento.

Tabela 5 — Parametros revenimento a partir das amostras austenitizadas e temperadas

Austenitizacdo Témpera Revenimento
g Pressdo de | Temperatura Ntmero do Tubo
Material | parametros | 2 ‘& Temperatura (°C) | Agua [Psi] (°C)
- (&] =
de Trial 2Els |s |5 1% = s | 5 - Amostra Amostra
> 2L g@| 20| 52| 58| g2| gL [ Revenimento | Revenimento
a = a o o] @ e = (RP) Corpo (RC)
Is10Cr-T2  T1R720-730 14 750 800 800 30 30 720 730 T1RP720-730 T1RC720-730

Is10Cr-T2 T2R700720 14 750 800 860 30 30 700 720 T2RP700-720 T2RC700-720
Is10Cr-T2 T2R70720 14 750 800 860 30 30 720 720 T2RP720-720 T2RC720-720
Is10Cr-T2 T2Rexo70 14 750 800 860 30 30 620 730 T2RPe20-730 T2RCe20-730
Is10Cr-T2 T2R7070 14 750 800 860 30 30 720 730 T2RP720-730 T2RC720.730
Is10Cr-T2 T2R7s0750 14 750 800 860 30 30 730 750 T2RP730-750 T2RC730-750
Is10Cr-T2 Ts3R7o760 14 750 800 920 30 30 730 760 T3RP730-760 T3RC730-760

151026 Tss/crzljmo- 14 750 800 920 30 30 710 725 TasierRP700-720  T3sierfRC700-725
7

Fonte: Autoria prépria

Figura 60 — Temperaturas utilizadas na austenizacdo e revenimento
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Fonte: Autoria prépria



74

3.5 CONTROLE DE TEMPERATURA - SOFTWARE RAYTEC:

O controle de temperatura foi realizado atravées de softwate Raytec, que mostra os valores
das temperaturas dos 5 pirémetros utilizados no processo em tempo real ilustrando as
temperaturas fora dos limites considerados. Os valores de temperatura séo registrados a cada
1s. A Figura 61 mostra o painel operacional e o registro das temperaturas T1, T2, T3, T4 e T5.

Figura 61 — Controle e re
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Fonte: Autoria prépria

Os tubos foram tratados termicamente até atingirem os valores de temperatura conforme
Figura 60. A partir dos valores de temperatura de cada pirdbmetro registrado, foram criados

graficos conforme “item 4.6 para melhor visualizacdo da variacdo de temperatura do processo.

3.6 MEDICAO DIMENSIONAL

Foram medidos com auxilio de paquimetro 6 pontos de didmetro externo das pontas e dos
corpos de um tubo antes e ap0s tratamento térmico para cada material (Ls10Cr-T2 e Ls1026).
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3.7 CORTE INICIAL DE AMOSTRAS

A Figura 62 ilustra o corte inicial de amostras retiradas das pontas e corpos de tubos
temperados e revenidos. As mostras “DM pta” e “DM cpo” de témpera e revenimento, cortadas
com 50mm de comprimento, foram utilizadas para os ensaios de dureza e microscopia de ponta
e corpo respectivamente; as amostras revenidas para tracdo foram cortadas com 300mm de
comprimento. Foi escolhido o parametro de tratamento térmico que obteve melhores resultados
de propriedades mecanicas e microscopia para corte inicial de amostras para ensaio de SSC
(Sulfide Stress Cracking — descrito no “item 3.11”). As amostras revenidas de SSC foram

cortadas com 50mm, conforme Figura 62

Figura 62 — Corte das amostras de tracdo e dureza

50mm 50mm

= 50mm = 50mm 50mm
£ £ < E
£ jor\g’ £ TC’a‘?a° scissclssc £
& P ~ CIEY X

AN 300mm
Ponta Corpo Corpo
Amostra de Témpera Amostra de Revenimento

Fonte: Autoria propria

3.8 ENSAIO DE DUREZA

Foram realizados na Apolo Tubulars ensaios de dureza de ponta e corpo de témpera e
revenimento para cada parametro de tratamento térmico através de um durdbmetro PANTEC
Rockwell modelo RANS RS 2004, escala HRC 78 conforme Figura 63. A carga utilizada foi
de 150kN durante 6s.

Figura 63 - Durometro PANTEC Rockwell modelo RANS RS 2004

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2017).
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A amostras de dureza da ponta e do corpo, cortadas inicialmente com 50mm conforme
item 3.6, foram usinadas e ensaiadas conforme API5CT e ASTM A370 (2011). Foram
ensaiados 9 pontos em 4 quadrantes nas amostras de témpera e revenimento de ponta; e 3 pontos
em 4 quadrantes nas amostras de témpera e revenimento de corpo conforme Figura 64.

Figura 64 — Ensaio de dureza de ponta e corpo nas amostras de témpera e revenimento

Ensaio de dureza

1 .
Todos Quadrantes Q Linha de solda — Corte da
(Todos Quadrentes e / Q1

amostra de microscopia

Q2
4
Q2 Q4 Ensaio de dureza Q
(Todos Quadrantes)
Q3
Q3
Amostra de ponta forjada (mais espessa / solda Amostra de corpo

descaracterizada)

Fonte: Autoria propria

Para as amostras corpo de témpera e de revenimento, o quadrante 1 foi localizado na
linha de solda, onde ficam situadas a zona de fusdo e zona termicamente afetada na soldagem.
O quadrante 1 da amostra de ponta forjada ndo apresenta zona de fusdo e zona termicamente
afetada sendo localizada aleatoriamente.

Posteriormente as amostras do quadrante 1 (Q1) foram utilizadas para analise de

microscopia.

3.9 ENSAIO DE TRACAO

Apbs o corte inicial das amostras de revenimento conforme Figura 61 para cada parametro
de tratamento térmico, as amostras foram cortadas em quatro quadrantes similares as amostras
de dureza conforme Figura 63. Posteriormente cada um dos 4 quadrantes foram cortados e
usinado conforme norma API 5CT e ASTM A370 (2018) (Figura 65). Os valores de A, D, G,

R e t, foram respectivamente: 57,15mm, 38.1mm 50,8mm, 25,4mm e 5,51mm.
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Figura 65 — Amostra de tracdo

Q2 4X (Usinagem em cada
A guadrante)

4
Fonte: Adaptado de ASTM A370-18 (2018). Q

Os ensaios de tracdo foram realizados na Apolo Tubulars através de uma maquina de
tracdo kratos com capacidade de carga de até 100t conforme Figura 66.

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2017).

3.10 ANALISE DE MICROSCOPIA

3.10.1 Preparagdo das amostras

Ap0s ensaio das amostras de dureza da ponta e do corpo de témpera e de revenimento, as
amostras do quadrante Q1 foram cortadas nas medidas aproximadas de 10x10mm com 5,51mm
de espessura, posteriormente foram embutidas em resina fendlica (baquelite) em uma maquina
de embutir Arotec Pre 30Mi na Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd (FEG/UNESP),

conforme Figura 67.
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Figura 67 — Maquina de embutimento e amostra embutida
- = ]

Magquina de embrutir Arotec Pre 30Mi | Amostra de corpo (revenida) embutida
em resina fendlica

Fonte: Faculdade de Engenharia de Guaratingueta — UNESP (2018).

O lixamento e polimento das amostras foi realizado na Apolo Tubulars através de uma
lixadeira e politriz Fortel modelo PFL a 600 RPM (conforme Figura 68) com sequéncia de lixas
de 80, 120, 320, 600 e 1200 mesh, sucessivamente rotacionadas 90° e posterior polimento com

pano auto-adesivo AROTEC e solugdo de pasta de diamante de 1pum.

Figura 68 — Lixadeira e politriz Fortel modelo PFL

8

Fonte: Apolo Tubulars (2018).

3.10.2 Ataques metalograficos

Na Apolo Tubulas, foram realizados ataques de Nital 2% para caracterizagdo
microestrutural e método Bechet-Beaujard / ASTM E112 (12) para revelar tamanho de gréos

de austenita prévia conforme Quadro 4.
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Quadro 4 — Ataques metalograficos realizados
Ataque Nital 2% Bechet-Beaujard (ASTM E112)

Caracterizacdo microestrutural de
. _ | acos temperados e revenidos Evidenciar tamanhos de gréos
Aplicacao | evidenciando contornos de grios | austeniticos prévios em amostras
de ferrita, contrastando bainitae | martensiticas ou bainiticas

martensita
Acido picrico em solucio aquosa
Reagente | 2% de acido nitrico e 98% de com 0,5% de sodio Alkylsulfonado
alcool etilico ou outra agente umidificante

(utilizado detergente convencional)
Exposi¢do ao reagente em poucos
Exposigéo ao reagente ente 8 a minutos ou menos de 1 hora. (As

Método | 10s, seguido de limpeza com amostras sdo atacadas e observadas
agua corrente, alcool etilico e no microscopio sucessivamente até
secagem com jato de ar frio 0s contornos de grdos austeniticos

serem revelados

Todas as amostras temperadas de
Amostras | COrpo e ponta forjada e todas as | Somente amostras temperadas de
amostras revenidas de corpo e corpo e ponta forjada

ponta forjada.

Fonte: Autoria prépria

3.10.3 Analise microestrutural

A partir das amostras temperadas do corpo e da ponta forjada e temperadas e revenidas,
atacadas com nital 2%, foram geradas na Apolo Tubulars imagens com aumentos de 100X,
200X, 500X e 1000X através de microscopio 6ptico Olympus BX 60M e camera digital Sony
Cyber Shoot DSC W55 conforme Figura 69.

Fi‘ura 69 - microscopio éptico Olympus BX 60M

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2018).
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Para as amostras atacadas com nital 2%, foi analisado se a caracteristica microestrutural
das amostras temperadas e temperadas e revenidas apresentavam estruturas como martensita,
bainita ou ferrita.

Para as amostras temperadas do corpo e da ponta forjadas atacadas pelo método Bechet-
Beaujard, conforme 1SO643 (2003), as imagens foram geradas de modo similar ao ataque de
2% nital, com microscopio optico Olympus BX 60M (Figura 59) e aumentos de 100X, 200X,
500X e 1000X.

Anadlise e célculo do tamanho de gréos austeniticos conforme norma I1SO 643 a partir da
analise comparativa com modelos padrdes para grdos ndo gémeos da norma ASTME112 (2012)
com aumento de 100X. Os modelos padrbes foram comparados com as imagens das amostras
atacadas com aumento de 500X e 1000X. Como o aumento dos modelos padrdes é de 100X,

foi utilizada a equacdo 9 conforme norma ASTM E112 (12) para corre¢do do tamanho de grao.

G=M+6,43 xlog% 9)

Na qual:
- G é o tamanho de grao corrigido conforme norma ASTM E112 (12)
- M ¢é o tamanho de grao encontrado por comparacdo com os charts com aumento de 100X

- g € a magnitude do aumento utilizado para obtencdo das imagens.

O namero de graos (m) foi calculado a partir da equacdo 10.
m=8.2¢ (10)

O diametro médio de graos (d) em “mm” foi calculado a partir da equagéo 11
1

d = (112)

3

3.11 ENSAIO DE SSC (SULFIDE STRESS CRACKING)

Foi realizado ensaio de corrosdo conforme NACE TMO0177, com severidade para
aprovacao ao ambiente corrosivo da regido 3 (conforme Figura 35), a regido mais severa a SSC.
O teste foi realizado no laboratério Element Materials Technology, Houston, Texas,
EUA. Foi escolhido o parametro de tratamento térmico que obteve melhores resultados de
propriedades mecanicas e microscopia, nos quais foram ensaiadas a SSC um conjunto de 3

amostras revenidas deste mesmo parametro.
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As amostras de SSC cortadas inicialmente com 50mm, foram usinadas conforme NACE
TMO0177 conforme Figura 70 e Figura 71. No qual “d” ¢ o diametro externo do tubo. O didmetro
do furo e dimensdo “w” foram usinados com 0.375” e 17, respectivamente

Foi utilizado o método C-Ring com amostra tracionada com 80% da tensdo de
escoamento do material, em solugdo A (H2S saturado em 5% de NaCl + 0,5% CH3COOH com
presséo parcial de 15psi). O teste foi realizado durante 720 horas com aprovacéo visual a partir
de isencéo de trincas visuais em aumento 10X de magnitude.

Figura 70 — Croqui para usinagem de Amostra para ensaio de SSC — Método C-Ring
73,02mm

L
120° - 150°

25,4mm

15° - 30°
L~ 2X @ 9,5mm

______'_______%;.H (180°)

Linha de solda i 551lmm T

Fonte: Adaptado de NACE TMO0177 (2001).

Figura 71 - Amostras usinadas para ensaio de SSC — Método C-Ring (NACE TM0177)
Ty

Fonte: Cortesia Apolo Tubulars (2017).
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4 RESULTADOS
4.1 COMPOSICAO QUIMICA

As composi¢des quimicas dos materiais encontradas no espectrémetro de emisséo Otica,
modelo Spectro Maxx /2007 s&o dadas conforme Tabela 6. Pode-se observar que os 02 agos

atendem aos requisitos da API5CT para o grau L80-1:

Tabela 6 — Composi¢cdo quimica dos materiais estudados

Aco C Mn Mo Cr B Ti P S Si Cu Ni
API5SCTL80-1 <0.43 <1.90 - - - - <0.03  <0.03 <045 <0.35 <0.25
Ls10Cr-T2 0.22 0.40 0.05 0.85 0.0021 0.014 0.008 0.003 0.17 0.008  0.017
Ls1026 0.25 1.20 0.001 0.014 - - 0.012  0.003 0.17 0.007  0.005

Fonte: Autoria propria.

4.2  ANALISE A PARTIR DO SOFTWARE STECAL 3.03

A partir da composi¢do quimica dos 2 acos estudados, foi utilizado o software stecal 3.03
para simular os parametros de tratamento térmico. O item 4.2.1 mostra dos dados gerados pelo

software stecal 3.03.

4.2.1 Dados gerados no software Stecal 3.03

O quadro 5 ilustra os acos simulados no software stecal e composi¢cdes quimicas
utilizadas.

Foram considerados na austenitizacdo tamanho de grdos 8. O software gerou como
resultado para cada material: a temperatura de austenitizacdo, o didmetro critico para témpera,
a dureza caracteristica, a temperatura de inicio de martensita, a temperatura maxima aceitavel
de revenimento, as temperaturas criticas Al e A3 no equilibrio e durante tratamento térmico, a
dureza minima recomendada na témpera e as durezas apds témpera conforme quantidade de
martensita obtida.

No revenimento foram considerados: diametro da barra de 10mm (préximo a espessura
da ponta), severidade de témpera nimero 2 e temperaturas de revenimento de 650°C e 700°C.
O software Stecal gerou as durezas ap0s témpera e apds revenimento ao longo da barra para

cada material e temperatura de revenimento considerada.
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Aco de referéncia: I1s10Cr-T2

0,85%Cr-0,05%Mo-B
Tamanho de gréos considerado: 8

Diametro critico de barra..: DI = 65mm
Dureza caracteristica: Hc = 87 HRC
Temperatura de inicio da martensita: Ms = 416 °C

Temperaturas criticas no equilibrio:

Inferior: Al =742 °C

Superior: A3 =828 °C
Temperaturas criticas no aquecimento:

Lower: Acl =742 °C

Upper: Ac3 =810 °C
Maxima temperatura de revenimento aceitavel: 724 °C
Temperatura de Austenitizagdo: 881 °C
Dureza considerada na témpera:
Estrutura com 99% martensite: Hm = 44,5 HRC
Estrutura com 90% martensite: Hm90 = 41,0 HRC
Estrutura com 50% martensite: Hm50 = 33,5 HRC
Dureza minima recomendada: 41,0 HRC

Formac&o de Martensita

Ms =416 °C

M10 =406 °C ; M50=2351°C
M90=206°C ; M99=-4°C

Barra temperada e revenida:

Diametro da barra considerado: 10 mm
Severidade da Témpera: H =2
Revenimento considerado: 0,1 h at 650 °C

Temperado Revenido
R HRC HRC

01 44,5 22,0
0,0 41,0 20,0

Revenimento considerado: 0,1 h at 700 °C

Temperado Revenido
R HRC HRC

1,0 445 17,5
0,9 44,5 175
0,8 445 17,5
0,7 44,5 17,5
0,6 44,5 175
0,5 44,5 17,5
0,4 44,5 17,5
0,3 44,5 175
0,2 44,5 175
01 44,5 17,5
0,0 41,0 155

Fe-0,22%C-0,4%Mn-0,008%P-0,003%S-0,17%Si-0,017%Ni-

Aco de referéncia: 151026

Fe-0,25%C-1,2%Mn-0,012%P-0,003%S-0,17%Si-0,005%Ni-

0,001%Mo
Tamanho de gréos considerado: 8

Diametro critico de barra: DI = 28mm
Dureza caracteristica: Hc = 86 HRC
Temperatura de inicio da martensita: Ms = 391 °C

Temperaturas criticas no equilibrio:

Lower: A1 =719 °C

Upper: A3 =806 °C
Temperaturas criticas no aguecimento:

Lower: Acl =719 °C

Upper: Ac3 =788 °C
Méaxima temperatura de revenimento aceitavel: 719 °C
Temperatura de Austenitizagdo: 830 °C
Dureza considerada na témpera:
Estrutura com 99% martensite: Hm = 46,5 HRC
Estrutura com 90% martensite: Hm90 = 43,0 HRC
Estrutura com 50% martensite: Hm50 = 35,0 HRC
Dureza minima recomendada: 43,5 HRC

Formacéo de Martensita

Ms =391 °C

M10=381°C ; M50=326°C
M90=181°C ; M99=-29°C

Barra temperada e revenida:

Diametro da barra considerado: 10 mm
Severidade da Témpera: H = 2
Revenimento considerado: 0,1 h at 650 °C

Temperado Revenido
/R HRC HRC

0,1 30,5 11,5
0,0 215 7,0

Revenimento considerado: 0,1 h at 700 °C

Temperado Revenido
IR HRC HRC

Fonte: Adaptado do Software Stecal (2018).

Além dos dados gerados no quadro 5, foram gerados graficos conforme figuras 72, 73

e 74.
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4.2.2 Diagrama Fe-C
Pode-se observar, a partir dos diagramas Fe-C dos 2 acos (Figura 72) simulados no
software stecal 3.03, as diferencas das linhas Al (Temperatura critica inferior - inicio da

formacdo de austenita) e A3 (temperatura critica superior — formacéo completa de austenita).

Figura 72 - Diagramas Fe-C dos acos estudados

Fe-0,22C-0,4Mn-0,01 P-0,0035-0,175i-0,01 5Mi-0,85Cr-0 05Ma-Bo-G5: 8 Fe-0,25C-1 20n-0,01P-0,0035-0,1 75i-0,01 5Mi-0,001Mo-GS: &
1000 — Fe-C Diagram 1000 Fe-C Diagram
] (Maodified by its alloying elements) ] (Modified by its allaying elements)
ann a Azt a0 ] Aust.
+ g ] \ LELE
=] N
] F, AT ]
i ] F+l, A
700 700
] Fsp cep 1 F4p P
600 = w00 I | “ET' I I | I | |
0 0!1 0!2 0.'3 0.'4 n.ls D!B D!? 0!8 0!9 1 0 01 02 03 04 QB& 0E 07 08 08 1
Diagrama Fe-C LS10CrT-2 (stecal 3.03) Diagrama Fe-C LS1026 (stecal 3.03)

Fonte: Adaptado do Software Stecal (ANO).

A temperatura A3 para 0 aco Ls10Cr-T2 com 0,22%C é 828°C e para 0 a¢o Ls1026 com
0,25%C é aproximadamente 806°C. Essa diferenca é devida principalmente a maior quantidade
de carbono presente no aco Ls1026 que reduz a temperatura A3 e maior quantidade de
molibdénio no aco Ls10Cr-T2 que eleva a temperatura A3; conforme equacdes de Andrews. A
temperatura Al € aproximadamente 719°C para 0 a¢o Ls1026 com 0,25%C e 742°C para 0 ago
Ls10Cr-T2 com 0,22%C. Essa diferenca é devida principalmente a maior quantidade de
manganés presente no aco Ls1026 que reduz a temperatura Al e maior quantidade de cromo

presente no aco Ls10Cr-T2 que eleva a temperatura Al; conforme equacdes de Andrews.

4.2.3 Diagramas CCT - Transformagéo de Resfriamento continuo

Pode-se observar a partir das curvas de transformacéo de resfriamento continuo (Figura
73) que a curva do aco Ls10Cr-T2 tem os cotovelos de transformacao bainitica e perlitica
deslocados mais para a direita que a curva do ago Ls1026; ou seja 0 ago Ls10Cr-T2 tem maior
temperabilidade permitindo maior tempo de resfriamento na transformagdo martensitica,
mesmo com menor porcentagem de carbono (0,22%C para 0 aco Ls10Cr-T2 < 0,25%C para o
aco Ls1026). Isso se deve principalmente a presenca de boro, elemento que tem como
caracteristica aumentar a temperabilidade dos acos.
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Figura 73 - Diagramas CCT — Ls10CrT-2 e LS1026

Fe-0,22¢-0,40n-0,01 P-0,0035-0,1 75i-0,01 Shi-0 85Cr -0 05Mo-Bo-GE: 8

Jas CCT Diagram (schematic). T-t Diagram
800
i IX| ——
700
] \ Perlit
9500 TEATRE
- 7
500
400:11113 { {
- 1% 0% ini
e Bainita
T 1 | 1] [ 11 [
1 2 & 5% 1 2 & 15mn 1 2 5 1524h

Fe-0,260-1,20n-0,00 P-0, D038-0,1 710,01 8Mi-0, 001 Mo- G5 5
CCT Diagram (schematic): T-t Diagram

s00 4

a1 —

700 — /

] i .
om 1%t som erl

/PUA/
»—'500_5 /
400—; s / Bainita

15! “ai;

300 -
12 %

] [ | | I | [
152 1 2 & 15min 1.2 5

Diagrama CCT LS10CrT-2 (stecal 3.03)

Diagrama CCT LS1026 (stecal 3.03)

Fonte: Adaptado do Software Stecal (2018).

4.2.4 Simulacdo de dureza ap06s témpera e revenimento:

A partir da simulacdo de dureza apds témpera e revenimento (Quenching and Tempering)

dos 2 acos em 2 temperaturas diferentes de revenimento 650°C e 700°C, conforme Figura 74 e

75, podemos observar os seguintes aspectos:

Dureza ap6s témpera: A dureza de témpera a partir da superficie no ago Ls1026 com
46,5HRC (99% martensita) € maior que no a¢o Ls10Cr-T2 44,5HRC (99% martensita) devido
principalmente a maior quantidade de carbono do ago Ls1026 (0,25%C ) do que o0 a¢o Ls10Cr-
T2 (0,22%C). Proximo ao centro a 20% do raio da barra a dureza de témpera decresce de
46,5HC ateé atingir 21,5HRC no centro da amostra de Ls1026 e de 44,5HRC até 41HRC no aco
Ls10Cr-T2, mostrando uma maior temperabilidade do aco Ls10Cr-T2 do que 0 aco Ls1026

principalmente devido a presenca de boro no a¢o Ls10Cr-T2.

Figura 74 — Simulacéo de dureza apds témpera e revenimento a 650°C

Fi-0,22C-0,4Mn-0,01P-0,0035-0,1 75i-0,015Ni-0,85Cr-0, 05Ma-Bo-GS: 8

HHardness Distrib. in Round Bar: Q & Q+T
2500 - &0 1 D=10mm;H=2
E 7] Temperad: 0,1 h at G20 °C
2000 3 1
I .
%7_500—: o ] a Témpera
LIRS I
{1 Témperae
] 1 Revenimento Q+T
_20 T T T T | T T T T I T T 1 1 | T T T T
nmmoog 0 s MRy

Fie-0,25C-1,2M0-0,01 P10, 0035401 75i-0,01 5Ni-0,001 Mo-GS: 6

Hardness Distrib. in Round Bar: Q & Q+T
200 0] OD=10mm;H=2
E ] Ternpered: 0,1 h at 550 °C
2000 3 1
LI 50 Témpera
sy ]
1000 — 30
__20 . T T T T | T T T T I T T T T | T T T T
g hmmooag o5 'R 1

Dureza Q e T LS10CrT-2 (stecal 3.03)

Dureza Q e T CCT LS1026 (stecal 3.03)

Fonte: Adaptado do Software Stecal (2018).
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Figura 75 — Simulacdo de dureza apds témpera e revenimento a 700°C

Fi-0,22C-0,4hin-0,01P-0,0035-0,1 751-0,01 5Mi-0 85Cr-0,05Mo-Bo-GS: 8 Fe-0,25C-1,20n-0 01P-0,0035-0,1751-0,015Mi-0 001 Mo-GS: 8
fHardness Distrib. in Round Bar: Q & Q+T fHardness Distrib. in Round Bar. Q & Q+T
2500 50 -] D=10rmm;H=2 2500 &0 ] OD=10tm;H=2
E ] Ternpered: 0,1 b at 700 °C E ] Ternpered: 0,1 b at 700 °C
2000 ] 2000 3 ]
I B A I B Témpera
G5 o 3 Témpera S50 o
1] ] ] ) ] ]
5 T a0 £ T a0
o~ L oo
__ED . T I i T | T T T T I G| T 1 1 | T T T T __20 . T T T T | T T T T I T T U U | T U U U
5 MMM 5 D s ™ 5 hmmogs 0 s MR

Dureza Qe T CCT LS10CrT-2 (stecal 3.03) | DurezaQe T CCT LS1026 (stecal 3.03)

Fonte: Adaptado do Software Stecal (2018).

Dureza apés revenimento: No revenimento a temperatura de 650°C durante 0,1hora, o
aco Ls10Cr-T2 que tinha dureza de témpera de 44,5HRC na extremidade e 41HRC no centro,
apos revenimento atingiu dureza de 22 HRC na extremidade e 20HRC no centro. 0 ago Ls1026
que tinha dureza de témpera de 46,5HRC na extremidade e 21,5HRC no centro, apds
revenimento, atingiu dureza de 19,5 HRC na extremidade e “7 HRC” (184Hv) no centro.

No revenimento a temperatura de 700°C durante 0,1hora, 0 ago Ls10Cr-T2 que tinha
dureza de témpera de 44,5HRC na extremidade e 41HRC no centro, ap0s revenimento atingiu
dureza de 17,5 HRC na extremidade e 15,5HRC no centro. O a¢o Ls1026 que tinha dureza de
témpera de 46,5HRC na extremidade e 21,5HRC no centro, ap6s revenimento, atingiu dureza
de 15 HRC na extremidade e “4 HRC” (173Hv) no centro.

Pode-se observar que 0 ago Ls10Cr-T2 que tinha maior menor dureza de témpera em
relacdo ao aco 1s1026 (devido a menor quantidade de carbono do ago Ls10Cr-T2); obteve maior
dureza de revenimento devido provavelmente a presenca de cromo (0,85%) e molibdénio
(0,05%) que causam o efeito de endurecimento secundario durante revenimento.

Também pode-se observar que a maior homogeneidade de témpera da superficie até o
centro no ago Ls10Cr-T2 em relagéo ao aco Ls1026 refletiu no revenimento, mantendo variagdo
média de dureza ap6s revenido de 2HRC entre superficie e centro no aco Ls10Cr-T2; muito
menor que no aco Ls1026 obteve variacdo media de dureza apos revenido de 11 HRC entre
superficie e centro.

E importante notar que os calculos de revenimento foram realizados considerando o
tempo minimo permitido no software stecal 3.03 de 0,1h. Entretanto tratamento térmico
aquecido por bobinas indutoras, o tempo de processo € muito menor (49,01s conforme descrito

no “item 3.2”), sendo necessario avaliar os resultados encontrados pelo stecal.
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4.3 CALCULO DAS TEMPERATURAS CRITICAS A1 E A3 APARTIR DAS EQUACOES
DE ANDREWS:

A partir das equacdes de Andrews, podemos calcular as temperaturas criticas Al e A3:

Al = 723-10,7x(%Mn)-16,9x(%Ni)+29,1X(%Si)+16,9x(%Cr)+290x (%As)+6,38X (%W)
A3 = 910-203X(%CY2)-15,2x(%6Ni)+44, 7x(%Si)+104x(%V)+35,1x(%M0)+13, 1x (% W)

Para 0 aco LS10Cr-T2

Al = 723-10,7x(0,4)-16,9x(0)+29,1x(0,17)+16,9x(0,85)+290x(0)+6,38x(0)
Al =737,3°C.

A3 = 910-203x(0,2212)-15,2x(0)+44,7x(0,17)+104x(0,003)+35,1x(0,05)+13,1x(0)
A3 = 824,2°C

Os resultados encontrados da temperaturas criticas pelas equacdes de Andrews foram
proximos aos encontrados no software stecal (Al = 742°C e A3 = 828°C e); 0 que ja era

esperado tendo em vista que o software utiliza as mesmas equagoes.

Para 0 aco LS1026:

AL = 723-10,7%(1,2)-16,9%(0)+29,1x(0,17)+16,9x(0)+290x(0)+6,38x(0)
Al = 714,8°C

A3 = 910-203x(0,252)-15,2x(0)+44,7x(0,17)+104x(0,001)+35,1x(0)+13,1x(0)
A3 = 816°C

Os resultados encontrados das temperaturas criticas pelas equacdes de Andrews foram
proximos aos encontrados no software stecal (Al = 719°C e A3 = 806°C e); 0 que ja era
esperado tendo em vista que o software utiliza as mesmas equacoes.

Deve-se lembrar que as temperaturas Al e A3 calculadas pelas equacgdes de Andrews sao

consideradas no equilibrio. Entretanto o processamento no tratamento térmico, principalmente
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no processo indutivo com alta taxa de aquecimento [°C/s] eleva as temperaturas criticas
conforme descrito no item 2.5.1.

4.4 CORRECAO DAS TEMPERATURAS DE REVENIMENTO SIMULADAS PELO
SOFTWARE STECAL

A funcéo de parametro de revenimento de Grange e Baugman é utilizada para corrigir as
temperaturas de revenimento simuladas no software stecal considerando o tempo real de
processamento.

O tempo real de revenimento foi calculado durante processamento nas 08 bobinas de
revenimento (Pacer’s D e E). A velocidade de processamento foi de 14m/min. Como o
comprimento total entre as bobinas € 11,436m (12,192m — 0,756m), o tempo de revenimento
considerado foi de 0,82min ou 49,01s.

O célculo da funcdo de pardmetro de revenimento é dada a seguir conforme item 3.3.2:

T.P.=T(C + log t)

Para a temperatura simulada no software stecal de 650°C ou 1661,7 Rankine durante
processamento de 0,1h ou 360s (tempo minimo permitido na simulacdo do software stecal), o

parametro de revenimento (funcdo de Grange e Baugman ) é dado a seguir:

T.P. (6500c/3605) = T(360s) (C + log t)
T.P. (es00c/360s) = 1661,7 (14,4 + log 360)
T.P. (e500c/3605) = 28242,2

Considerando o tempo calculado de 49,01s, encontra-se a temperatura de revenimento

corrigida:

T.P. (e500c/360s) = T.P. (6500c/49,015)
T.P. (6500c/49,015) = 28242,2 = T(a9,015) (14,4 + log 49,01)
Ta9,015) = 1750,8°Ra ou 699,6°C
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Para a temperatura simulada no software stecal de 700°C ou 1751,7 Rankine durante

processamento de 0,1h ou 360s (tempo minimo permitido na simulacdo do software stecal), o

parametro de revenimento (funcdo de Grange e Baugman ) é dado a seguir:

T.P. (7000c/3605) = T(360s) (C + log t)
T.P. (7o00crze0s) = 1751,7 (14,4 + log 360)

T.P. (7000cs3605) = 29771,9

Considerando o tempo calculado de 49,01s, encontra-se a temperatura de revenimento

corrigida:

T.P. (7000c/360s) = T.P. (7000c/49,015)
T.P. (700ocia9,01s) =29771,9 = T(a0,015) (14,4 + log 49,01)
T(a9,015) = 1845,7°Ra ou 752,2 °C

A Tabela 7 mostra os valores encontrados nos célculos conforme funcéo de parametro de

revenimento:

Tabela 7 - Corre

do das temperaturas de revenimento

T?mpir_iguz i Temperatura de rTemp?nde;]t Tempo de Temperatura Temperatura d
eve ('T)e 0 revenimento P OCES(SS ento processamento (t) Funcio T. P revenimento ievzﬁi?nznioe
Stecal M Stecal el piEEEss o Carfia Corrigida [°.C]
2 [Rankine] [s] [rankine] g '
[°C] [s]
650 1661,7 360 49,01 282422 1750,8 699,6
700 17517 360 49,01 29771,9 1845,7 752,2

Fonte: Autoria prépria

45 CALCULO DA TEMPERATURA DE REVENIMENTO CONSIDERANDO AS

EQUACOES DE HOLLOMON E JAFFE

Através da equacdo de Hollomon e Jaffe, pode-se calcular a temperatura de revenimento

a partir de da dureza ap6s processamento de revenimento conforme item 3.3.4.
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A Dureza do material ap6s processamento na escala Rockwell “C” ¢ dada pela formula a

sequir:

HRC = Hc— Hd,

onde “Hc” ¢ a dureza caracteristica do material, que deve ser calculada a partir de um processo
conhedico ¢ “Hd” ¢ a reducdo de dureza durante ciclo de revenimento que pode ser calculado

conforme a seguir:

Hqg = 0,00216 T (19,5 + logso(t)).

A partir das equacdes acima podemos encontrar a seguinte equacao abaixo:

HRC = Hc — 0,00216 T (19,5 + logio(t)).

Para encontrar a dureza caracteristica do material utilizou-se 0 aco conhecido Ls1026 em
que é conhecido a temperatura de revenimento de 725°C ou 1796,7° Ra, para atingir dureza de

20HRC ap0s revenimento.

HRC(Ls1026) = HC (Ls1026) — 0.00216 X T(Ls1026) X (19.5 + logio( 49,01/3600)).
20 = Hc (Ls1026) — 0,00216 x 1796,7 x (19.5 + logio( 49,01/3600)).

Hc (Ls1026) = 20 + 68,4

HC (Ls1026) = 88,4 [HRC]

Este valor ficou proximo ao encontrado no softwate stecal (Hc = 86HRC), lembrando que
Hc foi calculado considerando as propriedades mecénicas conhecidas no processo de témpera
e revenimento por inducdo. As propriedades consideradas no software stecal levam em conta
revenimento com tempo minimo de 0,1h e temperatura maxima de 700°C.

Para o célculo da temperatura de revenimento do a¢o Ls10Cr-T2 considerou-se a dureza
apos revenimento de 20HRC (abaixo da dureza méxima de 23HRC permitida pela norma
API5CT) e a dureza caracteristica encontrada no a¢o Ls1026 corrigido a partir dos elementos

que contribuem para o endurecimento secundario conforme Tabela 8:
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Tabela 8 — Acréscimo em Hc devido a composicdo quimica (acos Ls10Cr-T2 e Ls1026)

Acréscimo no Hc para 1% do elemento devido a contribuicdo do elemento para o endurecimento secundario

) % Elemento Acréscimo em Hc
Elemento Acréscimo no Hc para
1% do elemento
I1s1026 I1s10Cr-T2 1s1026 I1s10Cr-T2
Cc* 319 0,25 0,22 79,75 78,6
Mn 4 1,2 0,4 4.8 1,6
Si 4 0.17 0,17 0,68 0,68
Ni 1 - - - -
Cr 5 - 0,85 - 4,25
Mo 20 - 0,05 - 1
v 50 0,001 0,003 0,05 0,15
TOTAL 85,28 86,28

* Por interpolacdo para C < 0,55%.

Fonte: Autoria prépria

Apesar do material Ls10Cr-T2 ter elementos formadores de carbonetos como Cromo
(0,85%) e Molibdénio (0,05%) o material Ls1026 tem mais manganés que o material Ls10Cr-
T2 (concentragdes de 1,2%Mn e 0,4%Mn respectivamente), no balanc¢o total dos elementos que
favorecem o endurecimento secundario segundo a Tabela de Hollomon e Jaffe, podemos
assumir que a dureza caracteristica do material Ls10Cr-T2 é 1HRC maior que a dureza
caracteristica do material Ls1026, conforme demostrado abaixo:

Hc (Lstocr-T2) = HC (Ls1026) + 86,28 — 85,28 = 88,4 +86,28 — 85,28
HcC (Lsiocr-t2) = 89,4 [HRC]

HRCstocr-12) = HE (Lstocr-T2) — 0.00216 X T stocr-2) X (19.5 + logao( 49,01/3600)).
20 = 89,4 — 0,00216 x T st0crT% (19.5 + logao( 49,01/3600)).

T (Lstocr-T2) = 89,4 — 20 / 0,03809

T (Lstocr-12) = 1822,9°Ra ou 740°C

4.6 TEMPERATURAS DE PROCESSO:

As temperaturas de processo registradas pelos pirdbmetros séo dadas conforme as figuras
76e77.
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Figura 76 — Temperaturas de processo (T1-goo, T2-860, T 1R720-730, T2R700-720, T2R720-720 € T2R620-730)
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Figura 77 — Temperaturas de processo (T2-se0, T3-920, T3s/er-920 , T2R720-730, T2R730-750, T3R730-760 €
T3s/crR710-725)

AUSTENITIZAGAO -T,_gg0 (13/05/2015)

REVENIMENTO - T,R7,0,.730 (13/05/2015)

900 Y 900 L 770 ©
880 2 - 750 £
— 860 T wct e o ol 730 8
5 :
= 690 &
© o
5 8% MWW%MMWM\W % 800 L 670 -
@ T 780 650 O
g’_ 328 W"«’ww‘r‘v‘w“‘“"‘\‘(“w/‘\WW“\W‘“NN\‘\ ,\” I, M/w"hw‘w/"" M\,wf“ M P st E‘ 760 q >630 A=k
S i S N (- s 740 —— —— J6l0 @
© o f \ S 720 iy i g st T bty b gL 500 3
= 700 - = = W " ’ : ! g
‘ & 700 L 570 &
680 . . @ 680 550 2
660mm<r<r S o g660 530 (GE)
DONDANTBBONMHOONONBO®HO | SSIFITIIILIILIITIELREeS .
SRR R R R NNNNNNNNNNNNNNNNN NN NN
Hora do processamento Hora do processamento
AUSTENITIZACAO - T, g4 (14/07/2015) REVENIMENTO - T,R730.750 (14/07/2015)
900 T 910 b 770 ©
ggg 2 338 e G
%) @ L 730 @
2 840 E 850 [ 750 E
‘s 820 = 830 F 690 &
o o
5 800 o 810 - . F 670
2 780 "~ 790 Picos superiores 5 650 —
S 760 o 770 f Q
[] W oo AR \vvu\,mv‘,,\Vf/-\u/h’."\“p’wv/\,’\/‘.W\w‘y\/v‘,wn\ww"“N‘\,‘m« PN, ™ © 750 T ‘ ! T 630 O,
£ o 1 w [ - | ‘[ [ h ‘s 730 [ealyeplae g Dol Al onelteliins - 610
£ 720 | | -~ T 590 5
F 700 | 1 & 2 630 L 570 ©
680 Picos inferiores 5 670 r 550 &
GGOHHW ~ ~oTeno | = 020 530 &
HONNNNBHOOBBHOHEOBONEnT | 5 SOOIl oIIIRReeenE 883 2
S8888888888888838888888y | R NN Rr R N NN oo N N R
Hora do processamento Hora do processamento
AUSTENITIZACAOQ - T3 g5 (25/09/2015) REVENIMENTO - T3R730.760 (25/09/2015)
940 T 910 [ 8002
920 = 890 - =
— 900 e I (O
3 880 s 8% [0 2
= 860 T 590 [20e
5 840 ~ 790 Picos superiores »
2 820 o 799 y 680 Q
5 800 S 285 7 - 660 =
2 780 © M, I AJ g A A N N v“N At "”‘\W"W\W v “;‘ YN 640 5
3 S 730 b ¥ Pl W Rl 2
© 760 ‘wmv‘WwWWWM«A’M M"*."MWMrw‘r«’\w/a“w ra A A itk | 2 710 r 620 ©
740 ' [ (Al e | S 690 - 600 &
720 o 670 F 580 £
700 £ 650 560 {2
Bumjﬁgpmmmmmmoooooogoogg_g = 888858558888%8888338:
388383333333223333522822323 §E58555858585585858585858588588¢8
Hora do processamento Hora do processamento
AUSTENITIZAGAO - T3g/cr.920 (06/07/2017) REVENIMENTO - Tag/c,R710.725 (06/07/2017)
960 =~ L 785 O
940 S L 765 2
o 220 £ L 745 £
9 900 S e e P e e 2
= 880 E [ A M P AP S Pt e Vool 725 =
S 8o - icos inferiores r 705 >
8 820 Q T r 685 Q
S 800 = 750 [ 665 o
£ 780 < 7365 Picos superiores ———> | 645 =
‘ﬂ 328 “‘vm”"_v.,mwﬁh’m/w w0 Afﬂ',.m ww‘u,ﬂ | Ay Y ”w"*w“ WLMW .UWWNW q K & '4 n § gég Iy T T »\,WMAN‘w»\,,Mw,wmm,wpmw«myMW;M_ 625 g
| Q.
720 3 670 r 605 £
700 5 650 585 {2
OO O [ AN ANNTITIOONDOONNOODOOAANN
OO0 O0O0O00000000000O0OOO 0000000000000 dddAAA
L R e e N e e e e O e e e e [N NG N NG NG NG NG NG Nl NG NG Nl Nl N Nl Nl Nl Nl Nl Nl N
A A A A A A A A A A A A A A A A A A A A A A L e B e B P M e M e M e P M M M M M e M B e |
Hora do processamento Hora do processamento

Fonte: Autoria prépria



94

A partir das figuras 76 e 77, pode-se observar picos inferiores de temperaturas que podem
estar relacionados a menor temperatura nas pontas devido a maior espessura (aproximadamente
10mm) em relacéo a espessura do corpo (5,51mm), e/ou devido ao espaco entre tubos onde ndo
ha& material aquecido.

Também podemos observar no pirdmetro 4 picos superiores de temperaturas que podem
estar relacionados a frequéncia de inducdo que nas bobinas do pirdmetro 4 com 229Hz séo
menores do que nas demais bobinas conforme Figura 59 do “item 3.4”. A frequéncia menor
eleva a penetracdo que facilita 0 aquecimento em regiGes mais espessas como nas pontas; e
devido ao maior diametro da ponta, ocorre maior acoplamento entre a bobina e a ponta, que por
efeito proximidade pode aumentar a temperatura nas pontas.

Esses picos inferiores e superiores de temperatura nas pontas; assim como o resfriamento
durante témpera nas pontas onde a espessura € maior, pode alterar o tratamento térmico

afetando a microestrutura das pontas em relacdo as demais regides dos tubos.

4.7 RESULTADOS DIMENSIONAIS

Os resultados dimensionais de didmetro externo de ponta e de corpo para 0 ago Ls10CR-
T2 e LS1026 podem ser observados conforme Tabela 9.

Tabela 9 — Diametro de ponta forjada e corpo antes e ap0s tratamento térmico

Antes do Tratamento Térmico Apos tratamento térmico

Aco . .
Desvio Desvio

Diametro da Ponta Forjada [mm] Média Padrio (o) Diametro da Ponta Forjada [mm] Média Padrio (o)

Ls10CR-T2 805 804 803 803 80,7 80,7 805 0,183 80,7 804 804 806 809 809 80,6 0,226

Ls1026 804 804 803 804 804 806 804 0,098 804 805 805 804 806 809 806 0,187
i 2T Desvio o ; A Desvio
Aco Diametro do Corpo do Tubo [mm] Média Brinie) Diametro da Ponta Forjada [mm] Média Padrio (o)

Ls10CR-T2 731 73 732 731 732 732 731 0,082 734 733 733 734 733 733 733 0,052

Ls1026 73 73 732 73 73 732 731 0,103 732 732 732 734 734 731 733 0,122

Fonte: Autoria prépria

Pode-se observar que ndo houve variagdo acentuada no dimensional dos tubos em relacéo

a composicdo quimica dos acos. Os processos de formacdo e soldagem HIFW (High frequency
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Induction Welding) de tubos, e de forjamento de pontas (Upsetter) sdo processos que néo
apresentam alta variabilidade de didmetro externo quando controlados adequadamente.
Pode-se observar também um pequeno aumento de didmetro ndo significativo apds

tratamento térmico.
4.8 RESULTADOS DE ENSAIO DE DUREZA DE TEMPERA [HRC]

A norma APISCT especifica para o grau L80 ensaio de dureza apds témpera em amostras
de corpo e ponta, em que ha exigéncia de quantidade minima de 50% martensita apds témpera,
relacionando esta quantidade minima de 50% martensita com a dureza minima [HRC] em
relacdo a porcentagem de carbono através da formula a seguir.

HRCmin = 52 x (% carbono) + 21

A dureza minima que representa 50% de martensita para 0 aco Ls10Cr-T2 com 0.22% de
carbono é 32,4 HRC e para 0 a¢o Ls1026 com 0,25%C é 34,0HRC.

Para outros graus como C90 e T95 a norma exige 90% de martensita através da formula

a sequir:

HRCmin =58 x (% carbono) + 27

Para 0 ago Ls10Cr-T2 com 0.22% de carbono, 90% de martensita representa 39,8 HRC e
para 0 aco Ls1026 representa 41,5 HRC.

Para o grau C110 a norma exige 95% de martensita a partir da formula abaixo

HRCmin =59 x (% carbono) + 29

Para 0 aco Ls10Cr-T2 com 0.22% de carbono, 95% de martensita representa 42,0 HRC e
para 0 aco Ls1026 representa 43,7 HRC.

A Tabela 10 e a figura 78 apresentam os resultados de dureza de témpera em HRC.
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Tabela 10 - Dureza de témpera [HRC] conforme pardmetro de tratamento térmico

° @ CORPO PONTA
E 9, § o Centro o Externo Centro Interno Média
€| <| 8| 8 g |8
& & g 1 2 3 § E 1] 2 3 4 5 6 7 8 9 | Ext. |Cent. | Int.
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o
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T O o
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~ L 47 46 46 46,3 48 47 AT AT AT AT 45 45 45 473 47 45
o
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=) 8] a
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DUREZA MENOR OU IGUAL A 40HRC

DUREZA MAIOR OU IGUAL A 48HRC

Fonte: Autoria propria

Figura 78 - Dureza de témpera [HRC] conforme pardmetro de tratamento térmico
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Fonte: Autoria propria

Observando o resultado de dureza de témpera, podemos dizer que a amostra de corpo
T1Csoo (Ls10Cr-T2), austenitizada a 800° C, obteve média de 43,25HRC acima de 95% de
martensita (42HRC), bem acima da quantidade minima de 50% de martensita exigida pela
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norma. Podemos observar que apenas um ponto (no quarto quadrante) atingiu menos de 95%
de martensita, obtendo 90% de martensita (39,8HRC) com 40HRC.

Com relacdo a amostra de ponta T1Psoo com espessura maior, podemos observar uma
regido interna no 3°. e 4°. quadrante com media proximo a 37HRC, abaixo de 90% de martensita
(39,8HRC), mas acima dos 50% de martensita (32,4HRC) exigidos pela norma API5CT. Esta
variacao pode ter ocorrido provavelmente devido ao processamento abaixo da temperatura A3
de 828°C considerado pelo software stecal. Lembrando ainda que na simulacédo realizada no
software stecal, foi considerado tempo de 0,1h ou 360s e que no processo real, o tempo de
aquecimento indutivo € 49,01s (conforme “item 3.2”); ou seja a temperatura do limite A3 pode
ser maior ainda, o que reforca a afirmacgéo que a temperatura de austenitizacdo de 800°C pode
ter sido baixa.

As demais amostras do material Ls10Cr-T2, T2Cagso (COrpo) e T2Psgeo (ponta), austenitizada
a 860°C; e T3Ca20 (coOrpo) e T3Pg2o (ponta), austenitizada a 920°C, obtiveram resultados acima
de 95% de martensita com médias de corpo acima 45HRC e de ponta acima de 44HRC.

Com relagdo a amostra de material Ls1026, TsscrCo20 (COrpo), austenitizada a 920°C,
podemos observar que o corpo atingiu 95% de martensita com resultados acima 47HRC. Ja na
ponta TascrP920 pode-se observar pequena variagcdo nos quadrantes 1, 2 e 4 com resultados
abaixo de 95% de martensita (43,7HRC), o 3° quadrante obteve resultados acima de 95% de
martensita.

Podemos também ressaltar que a média de dureza de corpo no material LS1026 (48-
49HRC) foi maior que a média de dureza no material LS10Cr-T2, mesmo nas amostras que
obtiveram valores acima de 95% de martensita (45-46HRC). Este resultado se deve
provavelmente a maior quantidade de carbono presente no aco LS1026 0,25%C em relacéo a
amostra de LS10Cr-T2 (0.22%C); entretanto no resultado de témpera de ponta nas mesmas
amostra consideradas, a média de dureza do material LS1026 ficou entre 41 a 45HRC e a média
de dureza do material LS10Cr-T2 ficou entre 44 a 46HRC; este resultado pode estar relacionado
a presenca de boro no material LS10Cr-T2 que facilita a temperabilidade, principalmente na
regido interna da ponta onde o resfriamento € um pouco mais critico em relagéo a corpo devido
a maior espessura da ponta em relagdo ao corpo; uma vez que o resfriamento durante témpera
é realizado no sentido da regido externa para a regido interna, sendo a regido interna a ultima a

ser resfriada.

4.9 RESULTADOS DE ENSAIO DE DUREZA DE REVENIMENTO [HRC]



A Tabela 11 e a Figura 79 apresentam os resultados de dureza apds revenimento em

HRC para todos os pardmetros de tratamento térmicos estudados.

Tabela 11 - Dureza de revenimento [HRC] conforme pardmetro de tratamento térmico
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DUREZA ACIMA DO ESPECIFICADO

Fonte: Autoria propria
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Figura 79 - Dureza de témpera [HRC] conforme parametro de tratamento térmico
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Com relacdo a dureza de revenido, para o grau L80-1 a norma API 5CT admite dureza
maxima apos revenimento de 23HRC que deve ser medido em uma amostra proximo ao corpo
de prova de tracdo. Com relacdo a dureza maxima para resisténcia a corrosdo SSC, a norma
APISCT faz referéncia a norma ANSI-NACE MR0175/1SO 15156-2 que admite para ligas de
carbono e acgos de baixa liga dureza maxima de 22HRC; e para tubos e componentes tubulares
de baixa liga com Cr e Mo (como AISI 41XX com 0.18 — 0.64%C, 0.4% — 1.1%Cr, 0.08 —
0.35%Mo; e similares ) dureza maxima de 26HRC.

Foram feitos ensaios em todas as amostras de corpo e ponta para cada parametro
estabelecido. A partir dos resultados, pode se observar que a amostra T3RC730-760 (COrpo)
apresentou o resultado mais alto de dureza (23-24HRC) em relagéo as demais amostras de corpo
com dureza entre 18-21HRC. E importante ressaltar que o pardmetro TsR7so.760 tem a
temperatura mais alta de revenimento (760°.C) o que deveria resultar em valores mais baixos
de dureza. Este resultado provavelmente se deve a témpera com temperatura elevada de 920°.C
na austenitizagdo com valores de dureza de témpera entre 45-47HRC mais altos que o parametro
T1R720-730 austenitizado a 800°C com valores de dureza de témpera entre 40-46HRC.

O parametro T2R730.750 austenitizado a 860°.C obteve valores de témpera similares a
T3RCr30-760 austenitizada a 920°C, porém na anélise de metalografia com nital 2% pode-se
observar que a amostra de témpera T2Csgso apresenta uma estrutura caracteristica de martensita

com gréo maiores e mais aciculares que a amostra T3Cg2o; 0 que leva a crer que devido a témpera
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severa, nao foi possivel reduzir a dureza apds revenido para 23HRC especificado pela norma
principalmente pela presencga de cromo e molibdénio que levam ao endurecimento secundario
durante revenimento. O que também pode ser observado no resultado de tracdo em que o limite
de escoamento com média de 699MPa ficou acima do maximo especificado de 655MPa.

As demais amostras de corpo TiRC720-730, T2RCr00-720, T2RC720-720, T2RCe20-730, T3RC720-
730, T2RC730-750 foram aprovadas em seus resultados de dureza maxima especificado pela norma
API 5CT.

Com relacdo aos resultados de amostras de ponta, podemos observar que a amostra
T2RCe20-730 revenida a temperatura de 620°.C na pacer D medida pelo pirdmetro 4 e 730°.C na
pacer E medida pelo pirbmetro 5 obteve o maior valor de dureza ap6s revenimento com valores
entre 29 e 31HRC. Este resultado pode ser explicado observando os picos de temperatura na
regido da ponta durante revenimento que provavelmente podem ser explicados devido a
frequéncia indutiva da pacer C e o maior acoplamento magnético entre a bobina indutora e a
ponta em relagéo ao corpo devido a didmetro externo maior da ponta.

Os picos de temperatura na pacer D, registrados no pirdmetro 4 aumentam a temperatura
na ponta entre 20 e 40°.C em relacdo a temperatura do corpo. Todas 0s demais parametros tém
diferenga de no maximo 20°.C entre a pacer D registrada no pirémetro 4 e a pacer E registrada
no pirdmetro 5. Isso faz com que a temperatura na pacer D na ponta possa ser mais alta do que
a temperatura do corpo na pacer E. Como a ponta tem espessura maior que o corpo é mais dificil
revenir a ponta do que o corpo devido a penetracéo, e a temperatura mais alta na ponta favorece
0 revenimento da ponta atenuando a dificuldade de revenimento na ponta. Entretanto as
temperaturas durante revenimento do parametro T2RCeg20-730 € mais de 100°.C menor na pacer

D do que a pacer E, o que dificulta o revenimento da ponta.

4.10 RESULTADOS DE TRACAO

Foi realizado ensaio de tragdo em amostra de corpo, uma vez que nao ha requisito
especifico para ensaios de tragdo e dureza de ponta, e também porque a espessura do corpo é
mais representativa em relacdo ao tubo por ter um comprimento muito maior em relacéo a
ponta. A Tabela 12 e a Figura 80 apresentam os resultados de tracdo de cada parametro de
tratamento térmico.

A norma API5SCT especifica para o grau L80 limite de escoamento ente 552MPa e
655MPa; e limite de resisténcia minimo de 655MPa. A Figura 78 ilustra os resultados de tracéo

e dureza de témpera e revenimento; e seus limites conforma norma API5CT.



Tabela 12 — Resultados de tracdo conforme pardmetro de tratamento térmico
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Os pardmetros de tratamento térmico: T2R7o0-720, T2R720-720, T2Re20-730 € T3R730.760 dO &8¢0
Ls10Cr-T2 foram reprovados devido limite maximo de escoamento acima do especificado. As
temperaturas de revenimento entre 720° C e 730°C dos pardmetros T2Ro0-720, T2R720-720, T2R620-730
ndo foram suficientes para abaixar o escoamento. Pode-se observar que 0 aco Ls1026 tratado
termicamente conforme parametro TaserR70072s COM temperatura de austenitizagdo de 920°C e
temperatura de revenimento de 725°C obteve resultados aprovados de escoamento e resisténcia.

E importante notar que a temperatura de revenimento no aco Ls1026 foi mais baixa que
a temperatura de revenimento dos parametros no aco Ls10Cr-T2 reprovados por escoamento
acima do méximo especificado pela norma. Ou seja, 0 aco Ls1026 teve uma capacidade melhor
de abaixar 0 escoamento durante revenimento. Isto provavelmente ocorreu devido ao menor
efeito de endurecimento secundario do aco Ls1026 em relacdo ao aco Ls10Cr-T2 devido a

elementos formadores de carbonetos durante revenimento como cromo e molibdénio.

Figura 80 - Resultados de tracdo conforme pardmetro de tratamento térmico

Resultados de tracao apds revenimento
800 - - 1200
750 -+ 755
I 741 I L 1100
=718 2723 §9
700 - ¥ 700
LR (Min) =655|MPa I I 679 I % 680 % 680 1000 —
LE (VagEgSsMPa T 661 B 560 B 662 £657 S
©
600 - LRl - = 599 900 5
LE [Min) =552|MPa * 578 ©
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7;0 730 730 728 4 el
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g 400 . : | 620 | : 151026 | ¢y
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Temperatura de Revenimento T4 Temperatura de Revenimento T5
Témperatura de Austenitizacdo: T1- 8002C / T2 - 8602C / T3 - 920°C

Fonte: Autoria propria

O parametro T2Rvso.7s0 COM temperatura de austenitizagdo de 860°C e temperatura de
revenimento de 750° C, foi aprovada no ensaio de tragédo incluindo resultados de escoamento
(média de 613MPa) e tracdo (media de 680MPa). Porém, o pardmetro TsRso.760 COM temperatura
mais alta de revenimento reprovou no escoamento com 700MPa. Isto provavelmente ocorreu
devido a temperatura de austenitizacdo do parametro TsRzso.7e0 de 920°C. Os valores de dureza
de tmpera do pardmetro TsRzzo7s0 S0 Similares ao pardmetro T2Rso7s0 €ntre 45 e 46,3 HRC,
porém na analise de metalografia com nital 2% pode-se observar na amostra de témpera TsCozo

uma estrutura caracteristica de martensita com grao maiores e mais aciculares do que a amostra
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de témpera T.Ceso; 0 que leva a crer que devido a témpera severa e a temperatura alta de
revenimento de 760°C da TsRrz0.760 NA0 foi suficiente para abaixar o escoamento.

A TiRno730 Na média foi aprovada no limite de escoamento e resisténcia, porém o
4°quadrante foi reprovado no limite de escoamento (538MPa) e limite de resisténcia (636MPa).
Os demais quadrantes foram aprovados, mas com valores proximos ao limite minimo. Isto
provavelmente ocorreu devido a baixa temperatura de austenitizagdo (800°C). Na simulacdo
pelo software stecal a temperatura minima é 828°C, porém existe variacdo das temperaturas
durante o processo e a taxa de aquecimento do processo indutivo é muito rapido o que pode
deslocar a temperatura A3. Os resultados de microscopia do pardmetro TiR7o730 também
mostraram provaveis pontos de ferrita nas amostras de témpera.

A figura 81 ilustra as propriedades mecanicas apds tratamento térmico em cada parametro

processado

Figura 81 — Propriedades mecanicas apds tratamento térmico
Propriedades Mecénicas apds Tratmento Térmico
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Fonte: Autoria prépria

411 RESULTADOS DE MICROSCOPIA

Para cada amostra de témpera (corpo e ponta) foram realizados ataques com nital 2% e
geradas imagens com aumento de 100X, 200X, 500X e 1000X, conforme figuras 82, 83, 84 e
85.
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Z

T3Co20 (Ls10CrT2, corpo - 920°C) 100X T3Pg20 (Ls10CrT2, ponta - 920°C) 100X

! n:. ; :' o S ‘.b Y ! . A 3 wat SV —
Tas/ierCo20 (LS1026, corpo - 920°C) 100X TasterPaz0 (Ls1026, ponta - 920°C) 100X

Fonte: Autoria prépria
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 84 — Microscopia Nital 2% (Amostras de témpera 500X
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Fonte: Autoria prépria



Figura 85 - Microscopia Nital 2% (Amostras de témpera 1000X
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Fonte: Autoria prépria
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Pode-se observar nas imagens de todas as amostras de témpera a presenca de uma matriz
martensitica com presenga de estruturas como bainita e perlita nas tonalidades escuras e
estruturas como ferrita e austenita retida nas cores claras.

Nas amostras com material Ls10Cr-T2 de témpera, observa-se que as amostras T1Cgoo
(corpo) e T1Pgoo (ponta) do pardmetro T1-goo (austenitizacdo a 800°C), apresentam regides claras
maiores que nas demais amostras. 1sso ocorre provavelmente devido a regides em que nédo
houve austenitizacdo completa pelo fato do processamento abaixo da temperatura A3 de 828°C
simulada no grafico Stecal, no qual foram consideradas as variacdes de composi¢do quimica, e
também pelo fato do aquecimento ter sido realizado pelo processo indutivo que pode deslocar
a temperatura A3, embora os resultados de témpera terem sido aprovados acima de 39,8HRC
(50% de Martensita para 0.22%C) mesmo com média de dureza de 43,25 HRC (corpo) e
41,8HRC (ponta) abaixo das demais amostras de mesmo material LS10Cr-T2 com médias
maiores de 45HRC.

A amostra T2Cgeo austenitizada a temperatura de 860°C apresenta estrutura martensitica
levemente mais refinada que a amostra TzCg20 austenitizada & 920°C em que as ripas aciculares,
caracteristicas as estruturas martensiticas, sao mais alongadas.

A amostra TsscrCo20 de material Ls1026 austenitizada a 920°C apresentou estrutura
martensitica muito similar a amostra T2Csso apesar da diferenca da temperatura de
processamento e material. Deve-se lembrar que a temperatura critica para o aco Ls1026
simulado pelo software stecal é 801°C, 24°C menor que a do a¢o Ls10Cr-T2, mas o0 a¢o Ls10Cr-
T2 contém boro; o que provavelmente pode explicar esta similaridade de estrutura em
temperaturas de austenitizacdo diferentes para estes 02 agos.

Para cada amostra de revenido (corpo e ponta) foram realizados ataques com nital 2% e
geradas imagens com aumento de 100X, 200X, 500X e 1000X.

As Figuras 86, 88, 90 e 92 mostram as imagens de microscopia com aumentos de 100X,
200X, 500X e 1000X respectivamente, das amostras de revenimento dos parametros T1R720-730,
T2R700-720, T2R720-720, T2R620-730.

As Figuras 87, 89, 91 e 93 mostram as imagens de microscopia com aumentos de 100X,
200X, 500X e 1000X respectivamente, das amostras de revenimento dos parametros T2R720-730,
T2R730-750, T3R730-760 e T3sicrR710-725.

Nas imagens das amostras de revenimento, pode-se observar em todas as amostras,
imagens com caracteristica de estruturas martensiticas revenidas ja esperadas pelo tipo de

processamento.
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Figura 87 - i_ta|‘ 2% 100X (Reve iment 7-730 T2R730-750, T3R730-760 eT3s/r710-725
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Fonte: Autoria prépria



111

_13=8

T e,
T,RC

%

T2RCs

T3 =860°

» ,-» . “ "-' P
20-730 (LS10

Pt
T
e

CrT2, corpo) 200X

T3 =860°C, T4 = 620°C e T5 = 730°C

2, ponta) 200X

°CeT5=720°C
R T TR E A

d Lk éS J Y

T,RP720-720 (leOCrT2, ponta)

R s

TZRP620—730
T3 =860°C, T4 =620°C e T5 = 730°C

Fonte: Autoria prépria



112

Fi ura 89 Nlt| 2% 200X | Rvenlmento 2R720 730 T2R730 750 T3R73o 760 eT3s/crlO 725
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Fonte: Autoria propria
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Fonte: Autoria prépria
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Flura 92 - Nital 2% 1000X Revenlmento T1R7zo 730, T2R7oo 720, T2R720- 720 T2R620 730
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Fonte: Autoria prépria




Figura 93 - Nltal 2% (Revenimento T2R7zo 730, T2R730 750, T3R730 760 e T33/ch710 125)
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Fonte: Autoria prépria
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As amostras T1RCr20-730 (corpo) e T1iRP720.730 (ponta), austenitizadas & temperatura de
800°C e revenidas na temperatura de 720° (pirometro 4) e 730°C (pirbmetro 5), apresentaram
regides claras mais acentuadas e arredondadas, provavelmente provenientes de austenitizacao
incompleta conforme verificado nas analises das amostras de témpera, visto que outras amostras
com temperatura de revenimento maiores ndo apresentaram a mesma caracteristica estrutural.

Apesar dos resultados de dureza de témpera terem sido aprovados acima de 32,4HRC
(50% de Martensita para 0,22%C), o resultado de tracdo foi reprovado no quadrante 4 devido
ao limite de escoamento com 538MPa e o limite de resisténcia com 636 MPa abaixo do
especificado pela Norma APISCT para o grau L80-1.

Também foi possivel notar essa mesma caracteristica estrutural nas amostras T3RC730-760
(corpo) e T3RP730.760 (pONta), austenitizadas a temperatura de 920°C e revenidas na temperatura
de 730°C (pirbmetro 4) e 760°C (pirbmetro 5). Porém, na analise das amostras de témpera foram
observadas estruturas martensiticas homogéneas confirmadas pelo resultado de témpera com
média acima de 45HRC na ponta e no corpo; o que leva a acreditarmos que esta mudanca de
estrutura foi devido ao revenimento com temperatura alta, de 760°C, apesar dos resultados de
tracdo terem sido reprovados com limite de escoamento com média de 699,7Mpa, acima do
limite maximo de escoamento de 655MPa.

As imagens das demais amostras apresentaram estruturas praticamente similares de
martensita revenida com alguma variagdo, um pouco mais acentuado nas pontas com presenca
de pequenas regides mais claras, provavelmente provenientes da variacdo de temperatura nas
pontas durante revenimento verificado no pirdbmetro 4. Esta elevacdo de temperatura ocorre
devido ao maior acoplamento magnético das bobinas indutoras com o didmetro externo maior

nas pontas, na frequéncia de trabalho deste conjunto de bobinas préximas ao pirdbmetro 4.

4.12 ANALISE DE TAMANHO DE GRAO AUSTENITICO

O ataque com 4cido picrico em solucdo aquosa com agua destilada conforme método
Bechet-Beaujard descrito na norma 1SO643, foi utilizado para evidenciar os contornos de graos
de austenita prévia nas amostras de corpo temperadas a temperatura de austenitizacdo de 800°C
(T1Cs00), 860°C (T2Css0), 920°C (T2Cg20) € 920°C (T3scrCo20) respectivamente; sendo as
amostras T1Cgoo, T2Css0 € T3Ca20 de material LS10Cr- T2 e a amostra TzsrCo20 de material
Ls1026.

Para cada amostra foram tiradas 03 imagens na regido da solda com aumento de 100X

sendo uma no centro da espessura, uma na regido externa do tubo e uma na regido interna do
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tubo. A Figura 94 ilustra as imagens das amostras T1Cgoo € T2Cgeo € a figura 95 ilustra as
imagens das amostras T3Co20 € T3s/crCozo.

Analisando as imagens de microscopia 6ptica com aumento de 100X (Figura 94) através
de ataque com 4acido picrico (Bechet-Beaujard) nas amostras temperadas, podemos observar
além dos contornos de austenita prévia, linhas de segregacdo no sentido do fluxo da solda,
provenientes dos processos de fabricacdo de aco por lingotamento continuo, com subsequente
laminacdo a quente, no qual ocorre uma tendéncia de segregacao central na espessura da chapa.

Figura 94 — Microscopia Optica - Amostras T1Caoo € T2Caso— Ataque Acido Picrico - 100X

T1Csoo interno (Ls10CrT2, corpo, 800°C) T2Cseo interno (Ls10CrT2, corpo, 860°C)

Fonte: Autoria prépria
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Figura 95 - Microscopia Optica - Amostras T3Cgzo € Tasi:Co20— Atagque Acido Picrico - 100X

T3Co20 centro (Ls10CrT2, corpo, 920°C) | TaserCo20 centro (Ls1026, corpo, 920°C)

T3Co2 interno (Ls10CrT2, corpo, 920°C) | TaserCozo interno (Ls1026, corpo, 920°C)

Fonte: Autoria propria

Durante a soldagem HIFW o material apertado de cada borda é expulso no sentido

perpendicular as linhas de segregacdo central na espessura da chapa, mudando a direcdo das

linhas de segregacédo no sentido da superficie interna e externa

Pode-se observar certa simetria entre as linhas de segregacdo direcionadas para superficie

interna e externa. A amostra da T3Cg20 apresentou um lado com linhas de segregacdo menos

acentuada, proveniente provavelmente de variacdo de segregado no processo de laminacéo.

E possivel notar em todas as amostras uma linha central branca ao longo da espessura da

chapa na linha de solda proveniente de descarbonetacdo ocorrida durante processo de soldagem.

Pode-se observar também na amostra T1Cgoo austenitizada a 800°C regibes mais claras

provenientes provavelmente de regides em que ndo houve austenitizagdo completa devido ao

processamento abaixo da A3.
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As Figuras 96, 97 e 98, mostram as amostras atacadas com &cido picrico com aumento de
200X, 500X e 1000X respectivamente.

T3Co20 (Ls10CrT2, corpo, 920°C)

TasierCa20 (L1026, corpo, 920°C)

Fonte: Autoria propria

No aumento de 200X conforme Figura 95, € possivel observar mais claramente os

contornos de grdos de austenita prévia em que notamos que os graos das amostras T2Cgso €

TascrCo20 S30 mais refinados do que as amostras T1Csoo € T3Coz0. E também possivel observar

mais nitidamente as regides claras presentes na amostra T1Csoo.

Nas imagens com aumento de 500X e 1000X (Figuras 96 e 97) foram realizadas analises

de tamanho de graos de austenita prévia por comparacao com as cartas de tamanho de gréos de

gravura plana com aumento de 100X da norma ASTM E112 corrigidos devido a diferenca de

magnitude conforme norma ISO 643.
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Figura 97 -Microscopia — Ataque Acido Picrico (Bechet-Beaujard) - 500X

T1Cao (LS10CTT2, corpo, 800°C)

[ 1 oum

(continua)

T3Co20 (LS10CrT2, corpo, 920°C) 500X

1SO642/E112 Untwinned grains (flat etch)X100 — 5.0
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Figura 97 -Microscopia — Ataque Acido Picrico (Bechet-Beaujard) - 500X

-; : o l-'- > b I o e -...-'--: N - o 2

(concluséo)

TasierCo20 (L1026, corpo, 920°C) 500X

1SO642/E112 Untwinned grains (flat etch)X100 — 7.0

Fonte: Imagens de autoria propria em comparagdo a charts da norma ASTM E112 (12) (2012).

Figura 98 - Microscopia — Ataque Acido Picrico (Bechet-Beaujard) - 1000X

(continua)

1SO642/E112 Untwinned grains (flat etch)X100 — 4.0
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Figura 998 - Microscopia — Ataque Acido Picrico (Bechet-Beaujard) - 1000X

(concluséo)

1ISO642/E112 Untwinned grains (flat etch) X100 — 4.5

Fonte: Imagens de autoria propria em comparacdo a charts da norma ASTM E112 (12) (2012).

Conforme a norma ASTM E112 (12) quando a magnitude da imagem a ser comparada

for diferente de 100X, deve-se converter o valor a partir da equacéo 9 a seguir:

G=M+6,64 xlog (g/100)

Na qual:

- G é o tamanho de gréo corrigido conforme norma ASTM E112 (12)
- M é o tamanho de grdo encontrado por comparacao (ndo corrigido)
- g é a magnitude do aumento utilizado para obtencdo das imagens.
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Para o célculo do nimero de grdos (m) utiliza-se a equacéo 10
m = 8.2 (10);

Para o calculo do didmetro médio de graos em “mm” utiliza-se a equacao 11.
1

“=TIm

A partir da equacao de correcdo do tamanho de graos ASTM (G), da equacao do nimero
de gréos (m) e da equacdo para célculo do didmetro médio de grdos (d), conforme norma ISO

643, encontramos 0s valores o diametro médio de gréos austeniticos conforme Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados de tamanho de grdos austeniticos prévios conforme 1SO643
Quantidade Diametro
de graos Médio dos

Temperatura de | Magnitude | Tamanho de | 2o

PN | Austenitizacao (9) grao (M) de(gf)éo (m) gréos (d)
[pm]
TiCgoo  LS10Cr-T2 800°C 500 5 9.6 6388 12,5
T,Csso  LS10Cr-T2 860°C 500 6.5 11.1 18068 74
T3Copo  LS10CI-T2 920°C 500 5 9.6 6388 12,5
TaserCozo L1026 920°C 500 7 11.6 25552 6,3
T.Cso  LS10Cr-T2 800°C 1000 35 10.1 9027 10,5
T,Csso  LS10Cr-T2 860°C 1000 4 10.6 12766 8,9
T3sCoo  LS10Cr-T2 920°C 1000 35 10.1 9027 10,5
TagerCoxo  LS1026 920°C 1000 4.5 11.1 18054 7.4

Fonte: Autoria prépria

Conforme descrito no item 2.7.2.6, acos com tamanho médio de graos austeniticos entre
5 - 10um e carbonetos uniformemente distribuidos previne trincas intragranulares e evitam a
formacéo de carbonetos M23Cs aumentando a resisténcia a SSC em estudo realizado por Schino
e Porcu (2006) em grau C110.

Na analise por comparacdo conforme 1SO643/ASTM E112 para o0 aumento de 500X
corrigido, foram encontrados valores de tamanho de grdo ASTM de 9.6, 11.1, 9.6 e 11.6
respectivamente relativos as amostras T1Cgoo, T2Csgs0, T3Co20 € T3sicrCo20 Que representam
didmetro médio de grdos de 12.5um, 7.4pum, 12.5um e 6.3pum.

Na anélise por comparacdo conforme ISO643/ASTM E112 para o aumento de 1000X
corrigido, foram encontrados valores de tamanho de grdo de 10.1, 10.6, 10.1 e 11.1
respectivamente relativos as amostras T1Cgoo, T2Css0, T3Co20 € T3sicrCa20, Que representam

diametro médio de graos de 10.5um, 8.9um, 10.5um e 7.4um.
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Na anélise de amostras com material LS10Cr-T2, é importante notar que a amostra
T1Csoo austenitizada a 800°C apresentou grdos de austenita prévia menos refinados que a
amostra T2Cgso austenitizada a 860°C. J& a amostra austenitizada a 920°C, TzCgzo apresentou
tamanho de gréos de austenita prévia proxima a amostra T1Cgoo € menos refinada que a amostra
T2Cse0; porém as imagens da amostra T1Csoo € a amostra T3Co20 com tamanho de gréo de
austenita prévia similar, divergem quanto a morfologia, uma vez que os grdos da amostra T1Csoo
sdo mais arredondados que os grdos da amostra T3Coz que tem formato mais acicular. A
microscopia com nital 2% também mostrou esta caracteristica, em que a amostra T1Cgoo
apresentava caracteristica de grdos com ferrita e a amostra T1Co20 apresentava caracteristica
martensitica.

A amostra de TasicrCo20, austenitizada & 920°C, com material LS1026 apresentou tamanho
de grédo similar & amostra T>Cgeo de LS10Cr-T2, austenitizada a 860°C. Isto pode estar
relacionado a diferenca de elementos de liga. Apesar do material LS10Cr-T2 apresentar ter
maior porcentagem de cromo e molibdénio, apresenta menos carbono e menos manganés; o que

muda as caracteristicas de formacao e crescimento de graos.

413 RESULTADO DE SSC

O anexo A mostra o resultado de teste de SSC método C Ring conforme NACE TMO0177
realizado no laboratorio Element, Houston, Texas, EUA. As 03 amostras retiradas de um tubo
de aco tratado termicamente no pardmetro T2R730.750 , austenitizadas a 860°C, temperadas, e
revenidas a 750°C, foram aprovadas na inspecdo visual com aumento de 10X, ou seja, ndo
ocorreram trincas durante as 720 horas em que as amostras ficaram submersas em solucdo em
solucdo A (gas H2S saturado em 5% de NaCl + 0,5% CH3COOH com pressao parcial de 15psi),
tensionadas a 80% do limite de escoamento.
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5 CONCLUSAO

As composi¢bes quimicas dos 2 acos estudados atendem aos requisitos da norma APISCT
para o grau L80.

A partir das simulacBes e calculos tedricos realizados com o aco LS10Cr-T2, para
obtencdo de martensita revenida com 20HRC de dureza, encontramos o resultado de
temperatura de revenimento de 750°C através software stecal, corrigido para o tempo de
austenitizacdo e revenimento de 49,01s; e temperatura de revenimento de 740°C através dos
calculos tedricos de Hollomon e Jaffe.

O aco LS10Cr-T2 com 0,22%C, ligado ao cromo (0,85%), molibdénio (0,05%) e boro
com baixo manganés (0,4%) foi aprovado para o grau L80-1 da norma API5CT, através do
processamento com temperatura de austenitizacdo de 860°C e temperatura de revenimento de
750°C.

O aco LS1026 austenitizado a 920°C e o a¢o LS10Cr-T2 austenitizado a 860°C, foram
aprovados nos ensaios de dureza de témpera com requisito da Norma API5CT para o grau L80
de 50% de martensita, obtendo valores de dureza media de corpo de pelo menos 95% de
martensita, sendo dureza entre 45 e 47HRC para o material LS10Cr-T2 e 47 e 50HRC para o
aco LS1026.

O ago LS1026 austenitizado a 920°C e revenido a 725°C, e o ago LS10Cr-T2
austenitizado a 860°C e revenido a 750°C; foram aprovados nos ensaios de dureza de
revenimento de corpo com requisito da Norma APISCT para o grau L80 de dureza maxima de
revenimento de 23HRC; obtendo valores de dureza média de 20HRC e 18,9HRC,
respectivamente para os agos LS1026 e LS10Cr-T2.

O aco LS1026 austenitizado a 920°C e revenido a 725°C, e o aco LS10Cr-T2
austenitizado a 860°C e revenido a 750°C; foram aprovados nos ensaios de tracdo com
requisitos da Norma APISCT para o grau L80 de limite de escoamento entre 552 e 655MPa e
limite minimo de tracdo de 655MPa; obtendo valores de tensdo escoamento médio de 599MPa
e 613Mpa, respectivamente para 0s acos LS1026 e LS10Cr-T2; e resisténcia a tragcdo de
680MPa e 680,3MPa respectivamente aos a¢os LS1026 e LS10Cr-T2.

O aco Ls1026 mostrou uma maior capacidade de reducao do limite de escoamento durante
revenimento em relacdo ao aco Ls10Cr-T2 o que confirmou os resultados apresentados pelo
modelo de Hollomon e Jaffe para as temperaturas de revenimento, devido a maior contribuigdo

de endurecimento secundario da composic¢do quimica do aco Ls10Cr-T2.
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No aco Ls10Cr-T2, a microscopia Optica com nital 2% mostrou a presenca de pontos de
ferrita na microestrutura das amostras temperadas a temperatura de austenitizacdo de 800°C
(abaixo da temperatura critica A3 simulada pelo softwate stecal) e na microestrutura temperada
a temperatura de austenitizacdo de 920°C e revenida a 760°C, na qual os pontos de ferrita
surgiram durante revenimento.

O ataque com &cido picrico, conforme método Bechet-Beaujard - norma 1SO643,
mostrou-se eficaz para revelar grdos austeniticos primarios para posterior para célculo do
tamanho de graos das amostras temperadas.

O acgo LS1026 austenitizado a 920°C e revenido a 725°C, obteve resultados de tamanho
de grdos austeniticos entre 6,3um e 7,4um, e 0 aco LS10Cr-T2 austenitizado a 860°C e revenido
a 750°C obteve resultados de tamanho de gréos austeniticos entre 7,4um e 8,9um ; mostrando
ambos 0s a¢os estrutura refinada.

O aco Ls10Cr-T2 tratado termicamente com temperatura de austenitizagdo de 860°C e
temperatura de revenimento de 750°C, foi aprovado no ensaio de SSC método C Ring,
conforme norma NACE TMO0177, ndo ocorrendo trincas durante as 720 horas em que as
amostras ficaram submersas em solugdo em solucdo A (gas HzS saturado em 5% de NaCl +

0,5% CH3COOH com pressao parcial de 15psi), tensionadas a 80% do limite de escoamento.
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TRABALHOS FUTUROS

A fabricacdo de tubos mais resistentes, acima de 110ksi de limite de escoamento,
aumentam a dificuldade para aprovacédo a ensaios de SSC. A escolha da composic¢do quimica
do ago e o controle dos parametros de processamento para manter uma estrutura refinada
aumentam a complexidade do cumprimento dos requisitos. Elementos como Vanadio e/ou
Niobio podem ser utilizados para o refinamento da microestrutura. Associado a isto, a demanda
por tubos mais resistentes para ambientes mais severos aumenta como alternativa a necessidade
de exploracéo de petréleo.

Como propostas para trabalhos futuros é sugerido estudar uma composicdo quimica de
um aco ligado ao Cr e Mo com introducdo de niobio para o refino de grdos durante
austenitizacdo e tratamento térmico para atendimento de liga de alta resisténcia Q125 (125ksi
de limite de escoamento) conforme norma API5CT a aprovagdo nos ensaios de SSC conforme
norma NACE TMO0177.
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ANEXO A - TESTE DE CORROSAO SSC METODO C-RING NACE TMO0177

Element Matenials Technology P 7136929151

14805 Yorktown Plaza Dr. F 713 896-6307

r Houston, TX T 886 786 7555
61ement 7040 USA info_houston@element.com

element.com

Contact: Luis Melo TEST CERTIFICATE

Apolo Tubular S.A

Av. Dr. Leo de Affonseca Netto, Date: 10/05/2015

750 Jd Honzonte. P.G._No: 76541

12605-720 Lorena/SP — Brazil Reference No: APO001-08-21-54344-02
Issue No.: 2 {(Matenal, Onentation)

P/F: (55) 12 31590077 10/07/2015

Sample ID : CR1-T2

Description: 27/8*0D. x0.216"WT

Material: LSI0CRT2L801% Cr

Sulfide Stress Cracking (SSC) Test

Specification: NACE TMO177 Method C.

Test Specimen:

Type: As Received — ERW Stressed Face: 0D Face
Dimensions (in.): 2-7/8° x 1.000° x 02167 Finishing Process: As Received
Orientation: Transverse, Weld in the Center  Loading Method: Strain Gauge

Test Conditions:

Solution Type: NACE TMO177 Solution A Temperature {"C}): 24

Test Gas: 100% H25 [H2S] at Start of Test 2469
{(ppm):

Initial pH: 270 Applied Stress (% AYS) 80

pH at Start of Test:  3.60
pHat End of Test: 3.68

Specimen ID Visual Inspection Metallographic Examination
{10X magnification) {100X magnification)

723 Mo sulfide stress cracking evident. N/A

724 Mo sulfide stress cracking evident. N/A

725 Mo sulfide stress cracking evident. N/A

Certificate Comments:
Testing was conducted in accordance with the referenced Standard(s).

@! b Corai il

‘:] Eva Coronado, Ph.D.
ACCREDIIED Corrosion Laboratory Manager

TESTIMG CERTH 1480 06

Cr letters and repeorts are for the exclusive use of the client to whom they are addressed and shall not be reproduced except in full without the
approval of the testing laboratory. The use of our name must receive our written approval. Owr letters and reports apply only to the sample tested
andfor inspected, and are not indicative of the gquantities of apparently identical or similar products. Unless otherwise noted all test methods and
specifications are to the most current revision. Material submitted will be discarded after a period of 30 days unless otherwise directed.
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