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Resumo

O hidrogénio, por ser o menor atomo existente, pode se difundir para dentro da microestrutura
dos materiais, gerando tensées internas e, através de mecanismos complexos, levar a fratura
prematura de componentes estruturais. Este fendmeno, afeta os principais grupos de ligas
metalicas utilizados na industria, desde acgos até ligas de niquel super resistentes a corrosao,
como o Inconel 718. O presente estudo investigou a influéncia dos tratamentos térmicos de
envelhecimento na microestrutura e nas propriedades mecanicas da superliga Inconel 718,
assim como o efeito da severidade do raio de arredondamento do entalhe na susceptibilidade
a fragilizagéo por hidrogénio utilizando o método de RSL (Rising Step Load), previsto na
norma ASTM F1624. Para determinar a forga limite invariante (Pth), foi proposto um método
baseado na diferencga entre a forga de teste e a forga prevista (setpoint) para um determinado
patamar. Foram utilizados corpos de prova com entalhes com raio 250 ym, como previsto na
norma ASTM F519 (ASTM, 2013), e de 80 ym, ndo normatizado com o objetivo de aumentar
o fator de concentragéo local de tensdes. O Inconel 718 foi submetido a dois tratamentos
térmicos diferentes. No primeiro, baseado na norma API 6A CRA (2015), a qual traz as
especificagdes para utilizagdo do Inconel 718 em componentes submarinos, a solubilizagao
foi feita a 1040 °C por 2 horas e o envelhecimento foi feito a 765 °C e 785 °C por 6 horas,
obtendo-se microestruturas com pequenas plaquetas de fase & nos contornos de gréo e
durezas de 34 e 37 HRC, respectivamente. O segundo tratamento térmico foi baseado na
norma ASTM B637 (2015), sendo solubilizado a 1010 °C por 1 hora e envelhecido em dois
patamares de temperatura sequenciais de 718 °C, por 8 horas, e 621 °C por, também, 8
horas, obtendo-se um material com dureza de 40 HRC e contornos de grado sem a presenca
perceptivel de fase 6. Os materiais com raio critico de 80 um e fase & nos contornos de grao
mostraram-se mais susceptiveis a fragilizagao por hidrogénio, quando ensaiados pelo método
RSL sob potencial catddico de -1,2 Vagagci em solugao aquosa de NaCl 3,5 % em comparagao

a seus pares com raio de 250 pm.

Palavras-chave: rising step load, Inconel 718, tratamentos térmicos, protegdo catodica,

fragilizagdo por hidrogénio.
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SOUZA, D. E. F. Effect of heat treatment and notch severity on the susceptibility to
hydrogen embrittlement of Inconel 718 evaluated by the RSL method. 2018. 204 p.
Dissertation — Master in Mechanical Engineering, Federal University of Uberlandia,
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Abstract

Hydrogen, the smallest existing atom, can diffuse into the microstructure of materials,
generating internal stresses and, through complex mechanisms, lead to premature fracture of
structural components. This phenomenon affects the main groups of metal alloys used in the
industry, from steels to niquel based corrosion-resistant alloys such as Inconel 718. The
present study investigated the influence of ageing heat treatments on the microstructure and
mechanical properties of the Inconel 718 superalloy, as well as the effect of notch roundness
on the susceptibility to hydrogen embrittlement using the Rising Step Load (RSL) method, as
predicted by ASTM F1624 standard. To determine the invariant threshold load (Pth), a method
based on the difference between the test load and the predicted load (setpoint) was proposed
for a given baseline load. Test coupons fabricated with notches with a 250 ym radius, as
provided by ASTM F519 (ASTM, 2013) standard, were used as well as 80 pym, not
standardized, in order increase the local stress concentration factor. Inconel 718 was
subjected to two different heat treatments. In the first one, based on the API 6A CRA (2015)
standard, which provides specifications for Inconel 718 use in subsea components, the
solubilization was carried out at 1040 °C for 2 hours and the aging was done at 765 °C and
785 °C for 6 hours, obtaining microstructures with small platelets of & phase at grain
boundaries and hardness of 34 and 37 HRC, respectively. The second heat treatment was
based on ASTM B637 (2015), solubilized at 1010 °C for 1 hour and aged at two sequential
temperature levels of 718 °C for 8 hours and 621 °C for also 8 hours, a material with a hardness
of 40 HRC and grain boundaries without noticeable amount of & phase was obtained. Materials
with a notch radius of 80 um and & phase in the grain boundaries were found more susceptible
to hydrogen embrittiement when tested by the RSL method with a cathodic potential of -1.2
VAg / AgCl in 3.5 % aqueous NaCl solution compared to their peers with a radius of 250 ym.

Keywords: rising step load, Inconel 718, heat treatments, cathodic protection, hydrogen

embrittlement.
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CAPITULO |

Introducgao

A primeira constatagdo do fendmeno de fragilizagéo por hidrogénio foi em 1875 por
William H. Johnson em seu artigo intitulado “On some remarkable changes produced in iron
and steels by the action of hydrogen acids”. Foi observado que, ao realizar a remogéao de uma
camada de 6xido da superficie dos agos utilizando acido sulfurico diluido ou acido cloridrico,
este procedimento causava uma perda de resisténcia mecéanica e de tenacidade a fratura
apo6s poucos minutos de imersao quando eram submetidos a flexao (JOHNSON, 1874).

Décadas depois, o efeito da absor¢ao de hidrogénio por ligas metalicas se tornou mais
evidente devido as condi¢cdes cada vez mais extremas de operagao na extracao, transporte e
producao de combustiveis derivados do petréleo, desenvolvimento de processos de
fabricacdo como soldagem (CWIEK, 2003) e deposicdo quimica de revestimentos
(STROE, 2006). Atualmente, ha um entendimento de que este fendmeno descreve uma gama
variada de eventos de fratura que podem ocorrer nos materiais tendo como relagdo comum a
presenca do hidrogénio como soluto no interior das estruturas metalicas (SAHU, 2014).

A fragilizagao pelo hidrogénio afeta os principais grupos de ligas estruturais, causando
uma redugéo significativa ou perda da ductilidade e tenacidade a fratura das ligas metalicas
(STROE, 2006). Sabe-se ainda, que materiais de alta resisténcia e dureza sdo normalmente
mais susceptiveis a fragilizagéo por hidrogénio em fungdo da sua menor capacidade de se
deformar plasticamente (ROBERTSON et al., 2015). No ago AlISI 4140 beneficiado, utilizado
na fabricacao de tubos e elementos estruturais de fixacdo, a redugdo na forga necessaria para
fraturar um componente pode chegar a 68 % em um ambiente rico em hidrogénio se
comparado ao mesmo material ensaiado ao ar (MARTINIANO, 2016). Em materiais ducteis
como o Inconel 718, a reducéo na sua ductilidade pode chegar a aproximadamente 50 % na
presenca do hidrogénio (ALTENHOFEN, 2012).

O Inconel 718, cuja designacao no sistema unificado de numeracéo € UNS07718, é
uma superliga de Niguel-Cromo-Ferro de alta resisténcia mecénica, que combina alta dureza

e tenacidade e alta resisténcia a corrosdo (METALS, 2007). Esta liga pode ser endurecida por



solugdo sodlida, seguida de precipitacdo de compostos intermetélicos, geralmente y’' e,
principalmente, y” dentro da matriz metalica e fase & que, usualmente, é nucleada nos
contornos de grao (BOR et al.,, 2010; TARZIMOGHADAM et al., 2017). Estes precipitados
contribuem substancialmente para o aumento da resisténcia mecanica, estabilidade estrutural
e excelente resisténcia a corrosao, mesmo em altas temperaturas (LEE; HOU, 2012). Isto a
torna uma liga especialmente atraente para o desenvolvimento de componentes estruturais
que possam operar em ambientes extremos e sob condi¢des criticas.

Componentes fabricados em Inconel 718, como estojos prisioneiros e parafusos
fixadores, sdo comumente utilizados em aplicagdes submarinas na exploracao de petréleo e
gas natural e estao usualmente conectados a sistemas de protecao catédica (ALTENHOFEN,
2012). No entanto, a utilizagcao de protecéo catddica pode levar, devido a reagao de reducao
da agua do mar, a formacao de hidrogénio na superficie do metal que deve ser protegido
(SARTORI, 2014).

Por sua vez, o hidrogénio formado e acumulado na superficie do metal, devido ao seu
pequeno didmetro atdmico, pode facilmente penetrar a estrutura dos materiais por difusédo e
se movimentar nos materiais sélidos. Ele se difunde ocupando, dentre algumas possibildades,
sitios intersticiais ou lacunas na microestrutura e, assim, introduz defeitos microestruturais
levando a um evento denominado fragilizagéo por hidrogénio (MASOUMI; SILVA; DE ABREU,
2016).

O efeito da absorgao do hidrogénio sobre as propriedades mecanicas dos materiais
pode ser avaliado por meio de ensaios como o de baixa taxa de deformacdo (BTD),
nanoidentagdo e carregamento progressivo por patamares sob meio assistido (CPPMA),
também conhecido na literatura por rise step loading (RSL), dentre outros. Nestes métodos,
0s materiais sao inicialmente testados ao ar e, em seguida, em células eletroliticas acopladas
a equipamentos de teste de forma que os materiais ensaiados estejam imersos em um meio
que possa prover hidrogénio (GARCIA et al., 2016a). Um exemplo seria a utilizacdo de
solucao de NaCl 3,5 % e a aplicagéo de uma diferenga de potencial de -1,2 V em um sistema
para simular a aplicacao de protecao catddica em ambiente maritimo (BARNOUSH; VEHOFF,
2010).

O ensaio de RSL, principal foco deste trabalho, é regido pela norma F1624 (ASTM,
2012), que determina os parametros de avaliacado da fragilizacao por hidrogénio por meio do
método de carregamento progressivo por patamares sob meio assistido. Este ensaio tem
como principais vantagens a variada gama de geometrias de corpos de prova que podem ser
utilizados e o menor tempo de ensaio se comparado aos métodos, como BTD e DCB (Double
Cantilever Beam), visto que estes sao ensaios que precisam de muito tempo para fornecer
resultados (MARTINIANO, 2016).



Nos processos de fragilizagdo por hidrogénio, o transporte de hidrogénio para pontos

onde ha pequenos defeitos compreende varios estagios (TORIBIO, 1996):
+ Transporte do ambiente para as vizinhancgas dos defeitos;
+ Entrada de hidrogénio na estrutura molecular do material;
+ Difusao interna dentro do material.

Estes estagios sao regidos pelas leis de difusdo de Fick modificadas com a adi¢ao de
um termo que representa as tensdes hidrostaticas as quais um determinado componente esta
sujeito. Sabe-se, no entanto, que uma modificagdo no campo de tensbdes gerado por um
entalhe ou defeito mais severo pode aumentar as interagdes entre o hidrogénio e a
microestrutura, resultando em uma maior susceptibilidade a fragilizacdo pelo hidrogénio
(TORIBIO; AYASO, 2013).

Ensaios de RSL utilizam corpos de prova padrdao recomendados pela norma F519
(ASTM, 2013) com dimensdes 10x10x55 mm? e raio de arredondamento de entalhe de 250
pm. No entanto, pegas e componentes industriais podem apresentar geometria e/ou defeitos
com raios menores que 250 micrometros. Logo, a modificagéo do perfil de tensdes a frente
do entalhe através da adogao de um raio de entalhe menor do que o especificado pela norma
F519 (ASTM, 2013) configura-se como sendo uma condigdo a ser analisada principalmente
em ligas de alta tenacidade e alta ductilidade como o Inconel 718.

A fragilizagdo pelo hidrogénio representa um desafio no que diz respeito ao
desenvolvimento de novos materiais e de procedimentos seguros de operagdo. Com o
surgimento de novas tecnologias e fontes de energia, a tendéncia é que se torne cada vez
mais necessario o desenvolvimento de novos padroes de operacio e de materiais versateis,
resistentes e que possam operar com seguranca em condicbes exploratdrias e de

armazenamento mais criticas.

Objetivos

Este trabalho teve como objetivo geral avaliar os efeitos dos tratamentos térmicos de
endurecimento por precipitagdo da Superliga Inconel 718 sobre a susceptibilidade a fratura
induzida pela presenga de hidrogénio. Para tal, foi usado o método de carregamento
progressivo por patamares sob meio assistido. Pretendeu-se ainda avaliar os efeitos da
geometria do entalhe dos corpos de prova sobre esses resultados.

Sao objetivos especificos desta dissertagao:

1. Avaliar diferentes tratamentos térmicos em corpos de prova de Inconel 718, de
maneira a se obter diferentes durezas;

2. Caracterizar as microestruturas resultantes dos diferentes tratamentos térmicos;



3. Avaliar os efeitos da microestrutura e da dureza na susceptibilidade a fragilizagao pelo
hidrogénio (SFH) do Inconel 718;

4. Identificar os efeitos do raio do entalhe na fragilizagao por hidrogénio;
Identificar os mecanismos de falha predominantes decorrentes da presenca do

hidrogénio para o Inconel 718;

Esta dissertacdo é composta de cinco capitulos, anexos e apéndices.

O segundo capitulo trata da revisao bibliografica sobre o tema pesquisado. Este
capitulo abrange um breve histérico sobre a liga Inconel 718, bem como seus principais
tratamentos térmicos e constituintes microestruturais, os principais mecanismos de
fragilizacao por hidrogénio discutidos atualmente e os principais ensaios utilizados para a
avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao pela acao do hidrogénio.

O terceiro capitulo apresenta os materiais e a metodologia utilizada nos procedimentos
experimentais. Sdo abordadas questdes acerca da fabricacdo dos corpos de prova, dos
tratamentos térmicos utilizados, do controle dimensional e de propriedades mecanicas para
os corpos de prova do RSL, procedimentos utilizados na validagao dos adaptadores de corpos
de prova e o calculo das incertezas de todas os mensurandos e preparagao metalografica
para analise microestrutural das amostras utilizadas neste trabalho. Neste capitulo, € também
descrito o0 modelo matematico proposto e utilizado na analise das curvas produzidas nos
ensaios de RSL.

No quarto capitulo, os resultados obtidos da série de experimentos sdo analisados
com base nas pesquisas mais atuais disponiveis acerca da fragilizagao por hidrogénio em
ligas de Inconel 718. Sao apresentados e discutidos os resultados da validagdo dos
adaptadores e os ensaios do RSL para corpos de prova de segao 10x10 mm?. Sdo também
apresentadas as analises dimensionais e microestruturais dos corpos de prova usados nos
ensaios de RSL e as propriedades mecénicas resultantes para todas as condi¢cdes de
tratamentos térmicos utilizados. O efeito do raio de arredondamento dos entalhes utilizados
sobre a carga limite para inicio de nucleacgao de trinca, obtida no ensaio de RSL, e as tensdes
limite resultantes foram também avaliados. E também apresentada a validagédo do método de
analise de curvas do RSL proposto no capitulo 3. Finalmente, as superficies de fratura dos
corpos de prova testados em ambiente hidrogenado sdo analisados e seus resultados
comparados com os modos de fratura encontrados na literatura.

No quinto capitulo, sdo apresentadas as principais conclusdes do trabalho e, também,
a sugestao de trabalhos futuros, onde sdo enumerados pontos que podem ser relevantes para

0s proximos passos da pesquisa.



Por fim, sdo apresentadas as referéncias utilizadas, os anexos contendo os
certificados de calibracio e os apéndices com tabelas completas contendo os dados relativos

aos corpos de prova utilizados e dos ensaios realizados.



CAPITULO Il

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. A superliga Inconel 718®

As ligas de Inconel formam uma familia de superligas a base de Niquel, Cromo e Ferro
de alta resisténcia e que tém excelentes propriedades de resisténcia mecanica em altas
temperaturas, além de resisténcia a corrosdo (METALS, 2007). O Inconel 718 é também uma
marca registrada da Special Metals Corporation e sua classificacao no sistema unificado UNS
(Unified Numbering System) ¢ NO7718. A composi¢do quimica tipica do Inconel 718 ¢é

apresentada na Tab. 2.1.

Tabela 2.1 - Especificagdo da composi¢cao quimica tipica do Inconel 718 dada em
porcentagem em peso ( %).

Ni | Cr | Nb | Mo |Fe | Ti | Al |[Co| C | Mn | Si P
50,0117,0|4,75|2,80 0,60(0,20| 1,00 | 0,08 | 0,35 | 0,35 [0,015

Bal.
55,0121,0(5,50|3,30 1,1510,80 | max. | max. | max. | max. | max.

Desenvolvido nos anos 50 durante a elaboracio da superliga Inconel 625, o Inconel
718 surgiu da necessidade de materiais que pudessem ser utilizados em tubulagdes de linhas
de vapor que necessitavam operar sob condigdes supercriticas de temperatura e pressao
(EISELSTEIN; TILLACK, 1991). Porém, devido a sua combinag¢ao uUnica de alta resisténcia
mecanica, tanto a temperatura ambiente quanto em altas temperaturas, juntamente com sua
alta resisténcia a corrosdo em meio aquoso, o Inconel 718 se tornou um candidato em
potencial para aplicagbes nos campos petrolifero e aeroespacial (DEBARBADILLO;
MANNAN, 2010).

Desde entdo, o Inconel 718 vem sendo utilizado em uma gama variada de aplicacées.

Na area de extracdo de 6leo e gas, o Inconel 718 é utilizado em componentes estruturais tais



como: parafusos de fixacdo de tubulagdes, valvulas, ferramentas de perfuragdo e de
completacdo de pogos. Em aplicacbes aeronauticas e aeroespaciais, o Inconel 718 é utilizado
na fabricagdo de componentes de motores e turbinas.

O Inconel 718 é uma liga predominantemente formada por uma matriz austenitica
cubica de faces centradas (CFC) e por uma fase intermetalica denominada de gama linha (y’),
cuja composicao € Niz(Al,Ti). Esta fase intermetalica é responsavel, em menor extensao, pela
alta resisténcia mecanica e dureza destas ligas (ANDERSON et al., 2017). A introducao de
Niobio na composicao da liga permite a formacao de outra fase intermetalica, e principal fase
endurecedora, gama duas linhas (y”), cuja composic¢ao € NisNb (DEVAUX et al., 2008). Ambas
as fases, Yy’ e y”, sdo coerentes com a matriz austenitica do Inconel 718, no entanto,
apresentam estruturas atémicas e morfologias diferentes. A primeira € CFC e possui formato
globular, enquanto a segunda fase é Tetragonal de Corpo Centrado (TCC) e apresenta
formato elipsoidal de pequenos discos, como mostrado na Fig. 2.1. Em ligas tratadas
termicamente, as quantidades relativas das fases y’ € y” podem chegar de 5 % a 20 %,
respectivamente (CHAMANFAR et al., 2013). Adicionalmente, a microestrutura pode
apresentar outras fases, especialmente, carbonitretos (NbC — forma de plaquetas), nitretos de
titdnio (TiN — forma poligonal) (REZENDE et al., 2015), como mostrados na Fig. 2.2.

Figura 2.1 — Micrografia feita em MEV mostrando plaquetas de fase 6, pequenos discos de
fase y” e estrutura de formato globular, representando a fase y’. Regiao empobrecida de fases

Y’ e Y’ nas proximidades onde a fase & € nucleada (AZADIAN et al., 2001).



*
25um

Figura 2.2 — Morfologia dos carbonetos de Nidbio e nitretos de Titdnio no Inconel 718
(DEMETRIOU et al., 2017).

A fase Yy’ é, na verdade, metaestavel. Assim, quando o Inconel 718 é submetido a
temperaturas acima de 650 °C ou a periodos prolongados de tratamentos térmicos de
envelhecimento, a fase y” tende a se transformar na fase estavel 6, a qual possui estrutura
ortorrdmbica e incoerente com a matriz austenitica do Inconel 718 (DEMETRIOU et al., 2017).

Uma vez que as fases 0 e y” possuem a mesma composi¢ao quimica, o crescimento
da primeira ocorre em detrimento da segunda (ANDERSON et al., 2017). O crescimento de
plaquetas de fase © cria, entdo, uma zona empobrecida de fase y” em regides proximas aos
contornos de gréo (SLAMA; ABDELLAOUI, 2000), como mostrado nas Figs. 2.1 e 2.3.

Além disso, a fase & pode se formar, tanto nos contornos, como no interior dos graos
durante o tratamento térmico. Sua quantidade é proporcional ao tempo de envelhecimento.
Esta fase se torna mais uniformemente distribuida ao longo dos contornos de grdo com
aumento do tempo de tratamento térmico de envelhecimento (KUO et al., 2009).

Apesar de ser considerada por muitos autores uma fase deletéria por reduzir a
resisténcia mecanica e aumentar a susceptibilidade a fragilizacdo do Inconel 718 na presenca
do hidrogénio (GOSHEVA et al., 2016; KERNION et al., 2015; LIUFA et al., 2002;
TARZIMOGHADAM et al., 2017), a fase & também tem efeitos positivos. A nucleagao de fase
delta nos contornos de grao impede o crescimento excessivo dos mesmos, o0 que aumenta a
resisténcia da liga quando submetida a operagao em temperaturas de até 650 °C (LEE; HOU,
2012; RAO et al., 2003).



Figura 2.3 — Precipitados Yy’ e y” préximos a uma regido onde ocorreu deple¢ao de fase y”
levando a formagao de fase & (DEMETRIOU et al., 2017 modificado).

O tamanho e a quantidade dos precipitados podem ser facilmente controlados por
meio de tratamentos térmicos. Em linhas gerais, a etapa inicial de solubilizagdo produzira uma
liga muito ductil, porém, com baixa resisténcia mecanica, enquanto que a etapa de
envelhecimento, realizada nas faixas de temperatura adequadas, produzira ligas de alta
resisténcia a custa da ductilidade do material (STENERUD et al., 2018). Os principais ciclos

de tratamentos térmicos sdo discutidos na seg&o seguinte.

2.2. Tratamentos térmicos para a superliga Inconel 718®

A aplicacdo adequada das ligas metalicas exige um conhecimento das suas
caracteristicas estruturais e mecanicas e dos fatores que podem afeta-las desde as condigdes
de fabricagao, os elementos de liga basicos presentes ou especialmente adicionados, até os
efeitos dos tratamentos térmicos a que sdo geralmente submetidos (BRAHIMI, 2014). O
objetivo dos tratamentos térmicos € produzir materiais com diferentes propriedades
mecanicas decorrentes de mudangas microestruturais ou da nucleagdo de fases
intermetalicas.

De forma simplificada, os tratamentos térmicos podem ser descritos como ciclos de
aquecimento e resfriamento controlados, em um material metalico, e que causam
modificagdes na microestrutura do mesmo (MACHADO, 2002). Essas modificagdes tém por

consequéncia alteracdes nas propriedades mecéanicas e no comportamento em servigo.
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Nas superligas de Niquel, o tratamento térmico de solubilizagdo, seguido de
envelhecimento, também chamado de endurecimento por precipitagdo, é normalmente
empregado de forma a se promover melhorias nas suas propriedades. Na solubilizagéao,
realizada em faixas de temperaturas entre 950 °C a 1100 °C, os precipitados inicialmente
presentes na liga metalica sdo completamente dissolvidos e seus elementos retornam a matriz
da liga metdlica. J& no envelhecimento, ocorre o oposto. O tratamento é conduzido em
temperaturas que permitam a difusdo dos elementos dissolvidos na matriz de maneira que
possam ser formados novos precipitados de maneira controlada (STENERUD, 2014).

Utilizando-se tratamentos térmicos, €& possivel melhorar drasticamente as
propriedades mecanicas do Inconel 718. Uma faixa ampla de durezas abrangendo de 32 a 43
HRC e limites de resisténcia acima de 1000 MPa s&o possiveis de serem obtidos (SCHIRRA,
1997).

Os parametros utilizados para o tratamento térmico do Inconel 718 dependem da
aplicagao e sao regidos pelas normas APl 6A CRA (2015) e ASTM B637 (2015), para
utilizagdo do Inconel 718 na area de extracdo de 6leo e gas e em aplicagBes aeronauticas

respectivamente, e sdo mostrados nas Tabs. 2.2 e 2.3.

Tabela 2.2 - Parametros de tratamento térmico segundo a norma API 6A CRA (2015).

Limite de Temperatura de Tempo de Temperatura de Tempo de
escoamento solubilizagao solubilizagado | envelhecimento | envelhecimento
minimo (°C) (h) (°C) (h)
827 MPa (120 ksi) 1021 - 1052 1,0-2,5 774 — 802 6-8
965 MPa (140 ksi) 1021 - 1052 1,0-2,5 760 — 802 6-8

Tabela 2.3 - Par@metros de tratamento térmico segundo a norma ASTM B637 (2015).

Limite de Temperatura de Tempo de
R N Temperatura e tempo
escoamento solubilizagao solubilizagao _
. de envelhecimento
minimo (°C) (h)
718 £ 14 °C por 8 h,
resfriar ao forno até
1034 MPa 621 £ 14 °C e manter
924 - 1010 1,0-2,5
(150 ksi) até que o tempo total
de tratamento atinja
18 h.
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O tratamento térmico baseado na norma API 6A CRA (2015), para utilizagao do Inconel
718 em aplicagbes de perfuracdo e producdo em campos de petréleo, possui apenas um
patamar de temperatura. Este tratamento € projetado para fornecer alta tenacidade e
resisténcia mecanica juntamente com resisténcia a corrosdo devido & menor nucleagao de
fase & nos contornos de grao (BHAVSAR; COLLINS; SILVERMAN, 2001).

Por outro lado, o tratamento térmico baseado na norma ASTM B637 (2015) possui dois
patamares de tratamento. A fase y”, principal fase endurecedora, normalmente se forma em
temperaturas de envelhecimento mais altas, aproximadamente 720 °C, enquanto que a
precipitacdo da fase y’, que pouco acrescenta em termos de melhorias nas propriedades
mecanicas, ocorre em temperaturas mais baixas de envelhecimento da ordem de 620 °C
(RAO et al., 2003).

A Figura 2.4, construida por Xie et al. (2005) com base na analise microestrutural e a
evolucao da dureza prevé que, usualmente, as fases y’, y” e & estarao presentes no Inconel
718 apods a etapa de tratamentos térmicos. A fase & aparece normalmente nos contornos de
grao (CG) na forma de pequenas plaquetas, enquanto que as fases y'/y” aparecerao na forma
de pequenos precipitados dispersos na matriz como mostrado na Fig. 2.5 (a).

Porém, a parte direita da Fig. 2.4 mostra que, para tempos de tratamentos térmicos
muito longos, a fase & pode evoluir para um formato mais grosseiro de plaquetas que pode
avangar para dentro do grdo, como mostrado na Fig. 2.5 (b). No trabalho de Xie et. al (2005),
as linhas solvus para as fases y'/y” e & foram obtidas utilizando-se calculos termodinamicos

por meio do software Thermocalc®.

1100
'® Precipitacio de
o _i_i Solvus (1027 _ fases y'iy"
1000 o A Precipitaciio de
fase & (contorno de
— i gréio)
g 8 - Plaquetas
o 200 A L JOUSOWUSI00: C ® Precipitacio de
_::_s_‘ fase O (plaquetas)
© L
g
E 800
[
[
700
600 s aaiul s aaul R T | s aaaiy
0.01 1 100

Tempo [h]
Figura 2.4 — Diagrama de Tempo-Temperatura-Transformacao do Inconel 718 (XIE et al.,
2005 modificado).
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Figura 2.5 — Contorno de gréo e microestrutura para diferentes tempos de tratamento
térmico do Inconel 718. a) T = 765 °C, 6 h. (elaborada pelo autor) e b) 900 °C, 24 h
(ANDERSON et al., 2017).

2.2.1. Inconel 718 para aplicagées da area de Oleo e gas

O Inconel 718 ja vem sendo utilizado desde a década de 70 em aplicagbes restritas
como parafusos de fixagao, elementos de valvulas e ferramentas de perfuracao. A partir dos
anos 80 foi considerado o seu uso para aplicagbes extremamente criticas de componentes
utilizados para completacdo de pocos. Nestes ambientes, as condicbes extremas de
temperatura, pressdo e corrosao levaram, inevitavelmente, a ocorréncia de falhas nos
componentes. Isto levou a uma reformulagéo da liga tal qual ela é conhecida hoje, com
composi¢cao quimica unica, e microestrutura projetada para maximizar a resisténcia a
corrosdo sob tensdo, ao mesmo tempo em que equilibra a resisténcia mecanica e a
tenacidade a fratura (DEBARBADILLO; MANNAN, 2010).

Quando da utilizagdo do Inconel 718 para aplicagbes na area de extragdo de dleo e
gas, a norma APl 6A CRA (2015) determina as faixas de temperatura de solubilizacédo e
envelhecimento para que sejam atingidos requisitos minimos referentes a propriedades
mecanicas a temperatura ambiente, como limite de escoamento, limite de resisténcia a tragao,
deformagdo maxima, redugdo maxima de area e dureza. A Tabela 2.4 mostra os valores
minimos aceitaveis para cada condicdo de tratamento térmico disponivel na norma APl 6A
CRA (2015).



Limite de Limite de .
o . Reducao
escoamento | resisténcia | Deformacéao o
L . o maxima de Dureza HRC
minimo minimo maxima ] .
area em tracao
[MPa] [MPa]
827 1034 _ _
. ; 20 % min. 35 % min. 32 -40
(120 ksi) (150 ksi)
965 1138 _ _
. . 20 % min. 35 % min. 34 -40
(140 ksi) (165 ksi)
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Tabela 2.4 - Propriedades mecénicas do Inconel 718 para aplicagbes na area de Oleo e gas.

Os tratamentos térmicos padronizados pela norma APl 6A CRA (2015) tém como
objetivo a obtengao de componentes de alta resisténcia e com o minimo possivel de fase &
nos contornos de grao (KAGAY, 2016). Assim, utilizam-se altas temperaturas de solubilizagao,
acima de 1021 °C, para garantir a dissolugdo completa da fase & e, com isto, aumentar a
oferta de niébio em solugao solida para formacao da principal fase endurecedora y” (LEE;
HOU, 2012).

Nas sec¢bes seguintes sdo discutidas as principais interagdes do hidrogénio com a
microestrutura dos materiais, bem como os principais mecanismos de fragilizagdo e ensaios

para avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao dos materiais na presenga do hidrogénio.

2.3. Fragilizagao por hidrogénio

A fragilizagao por hidrogénio € um fendmeno extremamente severo e que afeta todos
os principais grupos de ligas metalicas utilizados na industria. O hidrogénio, devido ao seu
pequeno volume, pode se difundir intersticialmente e interagir de varias formas com a
estrutura atdmica dos materiais. A capacidade do hidrogénio em se movimentar através da
rede cristalina depende diretamente da maneira como os atomos estao ordenados no espaco,
do tamanho dos sitios intersticiais e de defeitos cristalinos presentes em estruturas cristalinas,
tais como: lacunas, intersticios, precipitados e inclusdes nao-metalicas (KIM et al., 2008).
Algumas das principais intera¢des do hidrogénio na estrutura dos materiais sdo mostradas na
Fig. 2.6.
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Figura 2.6 — Interagdes do hidrogénio com a microestrutura dos materiais metalicos
(WANHILL et al., 2011).

Uma vez difundidos para dentro da estrutura de um material, os atomos de hidrogénio
poderao se recombinar formando hidrogénio molecular, levando a criagdo de pressdes
internas. A interacdo do hidrogénio com a microestrutura provoca reducgdes drasticas nas
propriedades mecanicas de tenacidade e ductilidade dos materiais e este fenbmeno é um tipo
de degradagéo associada a fragilizagao por hidrogénio (MASOUMI; SILVA; DE ABREU,
2016). Assim, materiais que normalmente sdo ducteis podem exibir comportamento fragil na
presenca do hidrogénio.

Este fendbmeno foi observado e documentado pela primeira vez em 1875 por William
Johnson apds realizar decapagem de laminas delgadas de acgo e ferro fundido em solugéo de
acido cloridrico (JOHNSON, 1874). Foi observado que materiais que antes exibiam certa
ductilidade ao serem dobrados passaram a fraturar com facilidade apés o contato com o acido.
Neste estudo, o autor chegou a importantes conclusdes sobre a natureza do fendmeno de

fragilizacao por hidrogénio. Dentre as conclusdes mais relevantes, podem-se citar:

s Afragilizacao por hidrogénio € um fendbmeno reversivel;

% O hidrogénio difusivel &€ o grande responsavel pelo fendbmeno de fragilizagdo por
hidrogénio;

% Quanto mais alta a resisténcia do material, mais susceptivel ele € em comparacgao a

materiais mais ducteis.

Muito embora o estudo inicial de Johnson tenha fornecido varias respostas relevantes,

o fendbmeno de fragilizagao por hidrogénio passou a ser mais perceptivel e estudado a medida
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que foram alcangados avangos tecnoldgicos nas areas de materiais e produgdo de
combustiveis e energia (BHAVSAR; COLLINS; SILVERMAN, 2001). Atualmente, ha um
entendimento maior das principais variaveis que devem estar presentes para que este
fendbmeno ocorra (WANHILL et al., 2011). Essas variaveis sao listadas a seguir:
% Regides com alto estado triaxial de tensdes: ocorrem a frente de entalhes agudos sob
carregamento no modo plano de tensdo | (tracdo), sdo especialmente prejudiciais
quando a carga é mantida ou ocorre sob condi¢des de baixa taxa de deformacao;

% Material susceptivel: a composi¢cao quimica tem papel principal nesta variavel uma vez
que a presencga de grandes inclusdes e a segregacgao de impurezas nos contornos de
graos é especialmente prejudicial;

s Deve existir uma fonte que possa prover hidrogénio: protegao catddica e processos de
decapagem podem ser citados como exemplos de fontes que podem prover

hidrogénio.

E comum definir a fragilizagdo por hidrogénio como interna ou assistida pelo meio. A
diferenca entre os dois estd em como o hidrogénio entra no material (KNARBAKK, 2015). A
fragilizagao por hidrogénio interna implica que o hidrogénio entra no material antes do uso,
por exemplo, durante a fabricagao, processamento ou soldagem (KERNION et al., 2014). A
fragilizagao por hidrogénio assistido pelo meio implica que o hidrogénio entra no material
durante o uso (GARCIA et al., 2015). Os mecanismos de fragilizagéo sdo assumidos como
sendo os mesmos, tanto para a fragilizagao por hidrogénio interna, quanto para a fragilizagéo

assistida pelo meio.

2.4. Mecanismos de fragilizagao por hidrogénio

Os mecanismos de fragilizacdo por hidrogénio tém sido amplamente estudados e
discutidos, mas ainda ndo sao completamente entendidos. Nao ha, atualmente, uma teoria
Unica que possa explicar de maneira especifica o fendmeno, uma vez que, diferentes
mecanismos podem atuar, inclusive simultaneamente, em fungcéo das condigdes do ambiente
ao qual um material esta exposto (BARNOUSH, 2007). Ou seja, ha que se considerar o
sistema como um todo quando se trata da fragilizagao por hidrogénio.

As variaveis operacionais dependem do material, das condi¢des de carregamento de
hidrogénio, da difusividade do hidrogénio na estrutura metalica e das tensbes presentes
(KNARBAKK, 2015; ROBERTSON et al., 2015). Varios mecanismos ja foram propostos na

tentativa de explicar a atuagado do hidrogénio no processo de fragilizagado dos materiais e,
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atualmente, ha quatro mecanismos de fragilizagado por hidrogénio, usualmente mencionados

na literatura e descritos a seguir.

2.4.1 - Teoria da Decoeséo — HEDE (Hydrogen Enhanced Decohesion)

Este mecanismo é citado com maior frequéncia. Ele é baseado na hipétese de que o
hidrogénio reduz localmente a forca coesiva entre os atomos da estrutura cristalina pela
dilatacado do reticulado cristalino e, assim, reduz-se a energia necessaria para a fratura do
material. Isto leva ao enfraquecimento das ligagcdes metalicas em regides proximas a pontas
de trincas pela alta concentracao local de hidrogénio, de maneira que a decoeséo ira ocorrer
em planos preferenciais (ROBERTSON et al., 2015).

Este modelo propde que deve haver uma concentracao critica de hidrogénio que pode
levar a fratura fragil. No entanto, sua observagao €, em grande parte, circunstancial e ele ndo
consegue explicar fraturas acompanhadas de deformacgédo plastica. O mecanismo de
decoesdo é normalmente utilizado para explicar o fenébmeno de fragilizagdo quando ha
presenga de fratura intergranular (MARTIN et al., 2012). Este mecanismo é ilustrado

esquematicamente na Fig. 2.7.

(@) o
HEDE .&::;Z.gw H
) N P

MBS ¢ ¢ o90009
5-60°° Sgans®

Figura 2.7 - Representacao esquematica do mecanismo de Decoeséo (HEDE). (a) hidrogénio

no reticulado. (b) hidrogénio adsorvido. (c) hidrogénio na interface particula-matriz
(GANGLOFF; SOMERDAY, 2012 modificado); d) decoesao intergranular em aco AlSI 4130
temperado e revenido causada pelo hidrogénio (ASM METALS HANDBOOK, 2001).

2.4.2 - Teoria da Plasticidade Localizada — HELP (Hydrogen Enhanced Localized Plasticity)
Este mecanismo é baseado no aumento local de plasticidade em determinadas regides

do material. Segundo essa teoria, a presenga do hidrogénio em solugéo solida aumenta a
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mobilidade das discordancias, reduzindo a interacdo entre discordancias e obstaculos e
aumentando a densidade de discordancias em regides de alta triaxialidade, gerando regides
com alta deformagéo localizada (KNARBAKK, 2015).

Este modelo sugere que o hidrogénio auxilia qualquer processo de deformagéo que a
matriz permita. Acredita-se que a fratura por coalescéncia de microcavidades, quase
clivagem ou fratura intergranular ocorra por esses processos de deformacgao, dependendo do
fator de intensidade de tensao e da concentragao do hidrogénio em solugao na ponta da trinca
(BEACHEM, 1972).

O aumento de plasticidade local do material resulta em trincamento devido a
coalescéncia de microcavidades ao longo de planos cristalograficos preferenciais.

Macroscopicamente, o resultado tem aparéncia de fratura fragil (STROE, 2006). Este
mecanismo € ilustrado na Fig. 2.8.

al
Alta tensdo hidrostatica e mmmm——- =

; e Zona plastica sem H
concentragdo de H M et {
\‘ - HELP - . }rifﬂm (Iiffﬂfmai;iﬂ
; Ny mmmn . . ' ;
m \- XDX‘:’ \ Am:duﬁdammto da trinca
B i ______ o + Maior tensdo para formagdo
"Dimples” na superficie : . ,~ de microvazios
ﬁmada "““ Vazo __.."" v

i s p "Dimples” profundos

Figura 2.8 — a) Representagdo esquematica do mecanismo de Plasticidade Localizada
(HELP). (GANGLOFF; SOMERDAY, 2012 modificado); b) microfacetas de clivagem e

decoesbes intergranulares ao longo de contornos de grédo em Inconel 718 (FOURNIER,;
DELAFOSSE; MAGNIN, 1999).
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2.4.3 — Teoria da Emissédo de Discordancias Induzida por Adsorgdo — AIDE (Adsorption
Induced Dislocation Emission)

Este mecanismo é baseado no enfraquecimento das ligagdes interatdmicas pela
presenca do hidrogénio, com crescimento de trincas ocorrendo por deslizamento localizado e
alternado (LYNCH, 1989). O termo “emissédo de discordancias” engloba a nucleacao e o
subsequente movimento de discordancias que se distanciam da ponta da trinca. E importante
salientar que o estagio de nucleagdo de trincas é critico e facilitado pela adsor¢cdo de
hidrogénio (GANGLOFF; SOMERDAY, 2012). Este mecanismo ¢ ilustrado na Fig. 2.9.
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Figura 2.9 — a) Facetas de clivagem produzidas em monocristais de liga de Fe2,6 %Si em
ensaio de baixa taxa de deformacgao, permeado com hidrogénio gasoso (101 kPa) a 25 °C
(LYNCH, 2007). b) Representagédo esquematica do mecanismo de Emissao de Discordancias
Induzida por Adsorcao (AIDE) (GANGLOFF; SOMERDAY, 2012 modificado).
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2.4.4 - Formacgéo de Hidretos

Esta teoria € amplamente aceita para grupos de materiais especificos, como ligas de
titinio e ligas de zirconio (ROBERTSON et al., 2015). Este mecanismo ocorre apenas em
temperaturas e taxas de deformagao onde o hidrogénio tem tempo suficiente de se difundir
para regides com estado triaxial de tensdes e em temperaturas onde a fase de hidreto formada
seja estavel. O crescimento de trincas por este mecanismo esta associado a ocorréncia ciclica

e sequencial de quatro eventos (LYNCH, 2007).

1. Difusao de hidrogénio para regides de alto estado triaxial de tensées em pontas de
trinca;
Nucleacgdo e crescimento de hidretos;
Fratura por clivagem na interface entre matriz e hidreto;

4. Aprisionamento da ponta da trinca, impedindo a sua propagacao na interface entre

hidreto e matriz.

A representacao destas etapas € mostrada na Fig. 2.10.

a) Aprisionamento da trica e
arredondamento da ponta

H P H g
—B- ~

H / \ H  Hidreto Frigil Clivagem do hidreto

Figura 2.10 — a) Desenho esquematico da fratura de hidretos (LYNCH, 2007, modificado) e
b) Campo de hidretos a frente da trinca (SOFRONIS et al., 2001, modificado).
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2.5. Fontes de hidrogénio

O hidrogénio pode ser introduzido nos materiais de diversas formas. Como exemplos,
podem-se citar a dissociacdo de moléculas gasosas de H, processos eletroquimicos como
corrosao uniforme e localizada, protecao catddica, galvanizagao, eletroerosao, absorgcao de
hidrogénio atmosférico proveniente da dissociagdo de vapor de agua durante o
processamento de materiais e uso de eletrodos Umidos durante processos de soldagem
(STENERUD, 2014; TURNBULL, 2015).

Para esta dissertacéo, atencao especial sera dada ao processo de protecio catddica
como uma fonte provedora de hidrogénio devido a sua relevancia como forma de prevencao

a falhas prematuras devidas a corrosdo em componentes utilizados em ambientes maritimos.

2.5.1. Protegao catddica como fonte de hidrogénio

A protecao catédica € uma das formas mais eficazes de se prevenir a corrosao e
pode, em alguns casos, impedir completamente a corrosdo. Este método se baseia no
principio de aplicar uma corrente ao material que necessita de prote¢cdo contra corrosao ou
conectando o material a um anodo de sacrificio. Com isto, reagdes anddicas indesejadas de
corrosao sao suprimidas pela aplicacdo de uma corrente polarizando o catodo num potencial
em que 0 mesmo é mantido no campo da imunidade no diagrama Eh-pH (KNARBAKK, 2015)

Componentes metalicos utilizados em aplicacbes offshore estdo frequentemente
conectados a sistemas de protecdo catddica para evitar falha precoce devido a corrosdo. No
entanto, isto pode acarretar a formagao de moléculas de hidrogénio que irdo se acumular na
superficie dos metais, fazendo com que parte do hidrogénio adsorvido na superficie se difunda
e seja absorvido pela estrutura cristalina do material.

Dentre as principais formas como o hidrogénio pode ser encontrado difundido nos
materiais, podem-se citar o dissolvido intersticialmente na forma monoatémica (H*), na forma
de hidrogénio molecular (Hz) ou na forma de diferentes compostos devido a reagdes com
elementos presentes na composi¢cao quimica do material (CH4, H20O, TiH2) (ROSADO, 2011).

As reacgoes eletroquimicas de reducao do hidrogénio que ocorrem na superficie dos

materiais devido a protecao catédica sdo descritas nas Egs. 2.1 a 2.4 (CABRINI et al., 2011).

1) H20 + e~ — H(adsorvido) (2.1)
2) H(adsorvido) + H,O + e~ — H» (2.2)
3) H(adsorvido) + H(adsorvido) — H> (2.3)

)

4) H(adsorvido) —» H(absorvido) (2.4
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Uma parte do hidrogénio monoatémico pode se recombinar formando hidrogénio
molecular (Hzg), que se apresenta como pequenas bolhas em torno do material e,
eventualmente, podem deixar a superficie metalica. Outra fragdo do hidrogénio produzido é
absorvida pelo material, permanecendo como atomos individuais no interior da estrutura do
material, provocando tensdes internas (STROE, 2006). Uma representagcdo esquematica do

processo de difusao do hidrogénio € mostrada na Fig. 2.11.

b) Absorgdo a partir de H:0 (H catédico)
R=-p{ A 1) AdsorgB0: H:O(g) = H:O(ads)

(P 2) Dissociagio: H:O(ads) + @ = OH « H(ads)
0 ~» 0 3J)Absorcdo: H{ads) = M(abds)

0 ~» 0 4)Dfusio no estado sHido
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Figura 2.11 — Mecanismo de difusdo e absor¢ao do hidrogénio (HERRING, 2010,

modificado).

A protecao catédica pode, portanto, se tornar uma fonte de hidrogénio. O hidrogénio
absorvido se difunde para dentro do reticulado e vai se acumular em pontos de concentragao
de tensao e defeitos cristalinos. Apds atingir uma concentragao critica, o hidrogénio induz
fratura fragil (CABRINI et al., 2011) em um material que seja susceptivel a ser fragilizado pelo
hidrogénio, acarretando reducao drastica das suas propriedades mecéanicas.

Martiniano (2016) mostrou em seu trabalho que o potencial aplicado na protegcao
catddica pode aumentar consideravelmente a susceptibilidade a fragilizagao por hidrogénio.
O ago AISI 4140 temperado e revenido e com dureza de 40 HRC apresentou grande
susceptibilidade a fragilizagdo pelo hidrogénio, quando submetido a potenciais catodicos
menores do que -1,0 Vagagci, €nquanto que, em potenciais maiores nao foram observados
efeitos de fragilizagéo por hidrogénio.

Esta conclusao esta em linha com o que foi observado por Parkins (1982), mostrado

na Fig. 2.12. Foram utilizados valores de potencial catédico em faixas entre -1,5 a -0,2 Vagiagci
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para dois diferentes agos de alto teor de carbono (Ago A: 0,85 % de C e Ago B: 0,71 % de

C), ensaiados pelo método de baixa taxa de deformagao.
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Figura 2.12 — Variagao da carga de ruptura em meio agressivo em fungéo da carga de
ruptura ao ar com o potencial catddico aplicando em dois acos de alto teor de carbono
(PARKINS et al., 1982 modificado).

Observa-se que ha uma relacdo entre o potencial aplicado e a susceptibilidade a
fragilizagao pelo hidrogénio. Apesar dos resultados especificos para dois agos com diferentes
teores de carbono, este € um comportamento exibido por materiais metalicos em geral quando

inseridos em um sistema de protec¢ao catédica (ROBERTSON et al., 2015).

2.6. Difusao e transporte do hidrogénio

O hidrogénio € um atomo pequeno e pode ocupar sitios intersticiais dentro dos metais
como mostrado na Fig. 2.13. Em estruturas cubicas de faces centradas (CFC), ha um sitio
octaédrico e trés sitios tetragonais por atomo de metal que o hidrogénio pode ocupar.

Os sitios intersticiais nas estruturas CFC sao maiores que os sitios intersticiais nas
estruturas cubicas de corpo centrado (CCC). Isto da uma maior solubilidade do hidrogénio
nas estruturas CFC, porém, menor difusividade (STROE, 2006). No entanto, o nimero de
sitios intersticiais nas estruturas CCC é maior e, isto, faz com que as taxas de difusao de
hidrogénio em estruturas CCC seja maior (STENERUD, 2014).
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Figura 2.13 — Intersticios octaédricos para estruturas atdmicas a) cubica de faces centradas
b) cubica de corpo centrado (LANDOLT, 1993, apud, STROE, 2006.).

Em materiais teoricamente perfeitos, sem armadilhas que possam aprisionar
hidrogénio, a difusdo do hidrogénio é descrita pelas leis de Fick (CALLISTER; RETHWISCH,
2007). A primeira lei, para casos onde a difusdo acontece em regime estacionario € dada pela
Eq. 2.5.

. <§> (2.5)

Onde J representa o fluxo, D o coeficiente de difusdo e o termo dC/dx representa o
gradiente de concentragao em fungao da posigéo no interior de um sdlido. O sinal negativo
indica que a direcdo do gradiente ocorre de um ponto de alta para um ponto de baixa
concentragao.

Para o caso de um regime nao estacionario, onde o fluxo difusional em um ponto
particular no interior de um sélido varia em fungéo do tempo, e D nao depende da posigéo, a

segunda lei de Fick, mostrada na Eq. 2.6, € aplicada.

oC _d°C (2.6)

at x>

Para um dado material, o coeficiente de difusao, D, é constante e dado pela Eq. 2.7.

D = Dyexp < %) (2.7)
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Sendo Do um termo pré-exponencial, Q a energia de ativagao, R a constante dos gasese T a
temperatura dada em graus kelvin.

De acordo com a Eq. 2.7, a difusdo do hidrogénio é dependente da temperatura. A
difusdo, porém, é também afetada quando existe um gradiente de tensbes no material.
Quando uma tensao é aplicada em um material, o hidrogénio se difunde juntamente com o
gradiente de tensbes em dire¢ao a pontos onde ha concentracao de tensdes como pontas de
trincas (KNARBAKK, 2015; STENERUD, 2014; STROE, 2006).

Devido a observacdao de microfacetas de clivagem em superficies de fratura de
amostras fragilizadas por hidrogénio, foi proposto que fragilizacao por hidrogénio
provavelmente ocorre por meio de fortes interagbes hidrogénio-deformacio, ou seja,
transporte de hidrogénio por discordancias. Neste caso, a fragilizagao por hidrogénio estaria
correlacionada com a segregacao do hidrogénio em diregdo a discordancias em movimento e
o transporte de hidrogénio se da na forma de uma atmosfera de Cottrell em torno destas
discordancias. Consequentemente, em baixas taxas de deformagdo, o transporte de
hidrogénio por discordancias em movimento ocorre € o seu efeito € mais pronunciado
(FOURNIER; DELAFOSSE; MAGNIN, 1999; GALLIANO et al., 2014).

2.6.1. Difusdo e aprisionamento do hidrogénio no Inconel 718

Por possuir estrutura cristalina cubica de faces centradas, o Inconel 718 possui alta
solubilidade de hidrogénio e baixa difusividade. O coeficiente difusional do Inconel 718 a
temperatura ambiente e na condi¢cdo de solubilizado e envelhecido é reportado na literatura
como sendo da ordem de 2,1 a 2,9 x 10"" cm?s (JEBARAJ; MORRISON; SUNI, 2014;
ROBERTSON, 1977). Uma comparacao entre os coeficientes difusionais do Inconel 718 e
para varios acos sao mostrados na Tab. 2.5. Materiais com mesmo tipo de estrutura cristalina

possuem coeficientes difusionais de ordem de grandeza proxima.

Tabela 2.5 — Coeficiente de difusao de hidrogénio para diferentes materiais a temperatura
ambiente (ROSADO, 2011).

Material D [cm?/s] Estrutura cristalina
Inconel 718 envelhecido 2,1-2,9x10™" CFC
Inconel 718 solubilizado 5,3-6,8x 107 CFC
Aco inoxidavel ferritico 1,0 x 107 CCC
Aco inoxidavel austenitico 2,1 x 10712 CFC
Aco inox martensitico 2,0x10° CCC
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O baixo coeficiente de difusdo de hidrogénio no Inconel 718 na condigao envelhecida
e endurecida por precipitagao resulta do aprisionamento de hidrogénio nos precipitados, que
estdo presentes em proporgbes muito mais altas do que no Inconel 718 na condicdo de
solubilizado (JEBARAJ; MORRISON; SUNI, 2014).

Quaisquer defeitos metalurgicos dentro de um material como precipitados, inclusdes
nao metalicas, lacunas, contornos de grao, podem atuar como armadilhas para o hidrogénio.
De acordo com sua energia, as armadilhas s&o divididas em reversiveis, para as quais a
energia € baixa e o hidrogénio pode deixar facilimente a armadilha, e irreversiveis (ou
armadilhas profundas), onde mais energia precisa ser fornecida para a liberagao de
hidrogénio (STROE, 2006).

No Inconel 718, carbonetos primarios como o NbC e carbonitretos ((Nb,Ti)C,N) séo
considerados armadilhas irreversiveis (GALLIANO et al., 2014) enquanto as fases y” e 6 sédo
conhecidas por serem armadilhas reversiveis (GOSHEVA et al., 2016; STENERUD et al.,
2018).

2.7. Métodos de avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao pelo hidrogénio

Como se sabe, o hidrogénio altera as propriedades mecanicas das ligas metalicas,
principalmente a sua tenacidade a fratura (ALTENHOFEN, 2012). O efeito do hidrogénio sobre
as propriedades mecanicas dos materiais pode ser avaliado por meio de testes baseados em
mecanica da fratura onde os materiais sdo normalmente ensaiados primeiro ao ar e, em
seguida, usando células eletroliticas acopladas aos aparatos de teste de forma que os
materiais em teste estejam imersos em um meio que possa prover hidrogénio. Dentre os

varios métodos utilizados atualmente, podem-se citar:

< Ensaio de tracdo com baixa taxa de deformagdo (BTD) (ASTM G129-00, 2006;
TAVARES et al., 2015);

< Ensaio de carregamento progressivo em patamares sob meio assistido (RSL)
(KERNION et al., 2014; MARTINIANO, 2016; NANNINGA, 2005);

¢ Nanoidentagao instrumentada (BARNOUSH et al., 2010);

% Small Punch Test (SPT) (GARCIA et al., 2016b).

O tema relacionado aos métodos de avaliagdo da susceptibilidade a fragilizagéo por
hidrogénio é muito abrangente e, sendo o RSL o principal foco deste trabalho, para maiores
detalhes sobre os referidos métodos mencionados recomenda-se que sejam buscadas as

referéncias citadas como ponto de partida.



26

2.7.1. RSL como método de avaliagdo da susceptibilidade a fragilizagédo pelo hidrogénio

O método de carregamento em patamares progressivos (RSL — Rising Step Load) foi
desenvolvido por Louis Raymond (1995) e consiste em um teste de flexdo a quatro pontos,
onde uma carga é aplicada em patamares progressivamente em uma amostra entalhada
imersa em um eletrdlito. Os parametros do eletrélito onde a amostra € imersa devem ser
escolhidos de forma a replicar as condigdes ambientais para uma aplicagdo especifica
(KAGAY, 2016).

O teste é regido pela norma F1624 (ASTM, 2012), que determina os parametros de
avaliagao da fragilizagédo por hidrogénio através do método de carregamento progressivo em

patamares. Uma representagao da montagem deste ensaio € mostrada na Fig. 2.14.

©

|

Amostra

T

L A S AL A A A

Figura 2.14 - Desenho esquematico do ensaio de RSL (MARTINIANO, 2016)

Este método tem como principais vantagens:

% A variada gama de geometrias de corpos de prova e condigdes metalurgicas que
podem ser utilizados;

¢ Grande vantagem de necessitar de menor tempo de ensaio se comparado a outros
meétodos.

A Tabela 2.6 traz um comparativo dos principais ensaios comumente utilizados para

avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao pelo hidrogénio.
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Tabela 2.6 — Métodos de avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao pelo hidrogénio

utilizados em materiais aplicados a area de 6leo e gas (KAGAY, 2016)

Duracao
Método Resultado | maxima por Observagoes Norma
teste
Melhor replica as
Carga/Deslocamento Kth, tempo ; ; NACE TM 0177
30 dias condigdes de
constante até a falha (2016)
carregamento
Baixa Taxa de Perda de 4d Mais comum e facil ASTM G129
~ 4 dias
Deformagao (BTD/SSRT) | ductilidade de conduzir (2006)
Carregamento Tenta replicar
ASTM F1624
progressivo em Kth ~ 3 dias condi¢cdes reais de (2012)
patamares (RSL) carregamento
Requer medicao in
Deslocamento ISO 7539-9
Kth ~ 4 dias situ de crescimento
progressivo ) (2003)
de trinca

O ensaio de RSL ja vem sendo utilizado ha algumas décadas para avaliar a
susceptibilidade a fragilizagdo pelo hidrogénio em todos os principais grupos de ligas
metalicas utilizadas na fabricagdo de componentes utilizados em aplicacbes aeronauticas,
aeroespaciais e 6leo e gas. Os resultados obtidos em varios trabalhos tém apontado para
resultados com razoavel consisténcia.

Martiniano (2016), Fig. 2.15, e Nanninga (2005), Fig. 2.16, ensaiaram agos AISI 4140
na condigao temperado e revenido, obtendo valores limites de for¢a de fratura muito préximos
quando ensaiados em solugao padrao de NaCl 3,5 % e sob potencial catédico de -1,2 Vagagel.
Foram observadas redugdes da ordem de 60 % na forga necessaria para atingir a fratura em
comparagao a carga maxima obtida em um ensaio ao ar para estes materiais. Ambos
utilizaram os padrdes e as recomendacgdes prescritas na norma F1624 (ASTM, 2012), que foi
elaborada especificamente para se testar a susceptibilidade a fragilizagao por hidrogénio de
acos (ASTM, 2012)
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Figura 2.15 — Variagao da forga limite (Pth) em fung¢ao da dureza superficial de corpos de

prova fabricados em aco 4140 beneficiado, ensaiados em RSL sob potencial catédico de -
1,2 VAg/AgCl (MARTINIANO, 2016b).
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Figura 2.16 — Efeito do teor de elementos de liga na suscetibilidade a fragilizacdo por

hidrogénio para agos ensaiados em RSL sob potencial catdodico de -1,2 VAg/AgCI. Os pontos
vermelhos representam o ago 4140 beneficiado (NANNINGA, 2005, modificado).
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2.8. Efeitos dos parametros de ensaio na susceptibilidade a fragilizagao por

hidrogénio

Varios fatores podem influenciar a susceptibilidade a fragilizagéo pelo hidrogénio dos
materiais. A resisténcia mecanica é considerada o fator mais relevante, porém, efeitos dos
elementos de liga, da microestrutura e até mesmo do tipo de entalhe utilizado em um ensaio
podem influenciar significativamente na resposta de um material a agdo do hidrogénio. Nesta

secao, sao apresentados alguns destes parametros e suas possiveis consequéncias.

2.8.1. Efeito da severidade do entalhe

A introdugédo de um entalhe em uma amostra produz uma descontinuidade no campo
de tensdes, causando uma concentracdo localizada e introduzindo um estado triaxial de
tensdes nas proximidades da raiz do entalhe (KNARBAKK, 2015). O estado de tensdes pode
ter efeito significativo sobre o comportamento de fratura de um dado material.

Em seu trabalho, Toribio e Ayaso (2013) mostraram, com um bom nivel de
concordancia entre modelos de elementos finitos e de experimentos fisicos, os efeitos de
diferentes geometrias de entalhe no estudo da fragilizagdo por hidrogénio para ensaios em
controle de carga e controle de posigao. O uso de corpos de prova entalhados no estudo da
fragilizagao por hidrogénio apresenta a vantagem de permitir a introdugdo de um perfil de
tensdes hidrostaticas, como mostrado na Fig. 2.17, que ira governar a entrada e difusdo do

hidrogénio para a zona de interesse, onde a fratura pode ocorrer (TORIBIO; AYASO, 2013).
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Figura 2.17 — Perfil de tensbes hidrostaticas em fungao da distancia da raiz do entalhe. a)
Perfil de tensdes para condi¢cdo de controle de carga. b) Perfil de tensdes para condi¢cao de
controle de deslocamento (TORIBIO; AYASO, 2013, modificado).
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Neste caso, ha um aumento na concentragdo de hidrogénio na regido onde ha um
estado triaxial de tensbes nas vizinhangas da raiz do entalhe, tornando o hidrogénio um
agente fragilizante mais eficiente (HARDIE; LIU, 1996). Isto se deve ao fato de haver
evidéncias de que a inser¢cao de uma zona com estado triaxial de tensées permite uma forte
interacdo entre o hidrogénio e as discordancias. Fournier et al. (1999) propuseram que o
hidrogénio pode ser transportado por discordancias. Assim, a fragilizacdo por hidrogénio
estaria correlacionada com a segregacao e transporte de hidrogénio por meio do movimento
de discordancias na forma de atmosferas de Cottrell. Uma representacéo deste mecanismo é

mostrada na Fig. 2.18.

b)

|
Figura 2.18 — a) Discordancias em movimento no interior de um grao de uma liga de titanio

(ROBERTSON et al., 2015). b) Representagdo esquematica de atomos de hidrogénio
interagindo com uma discordancia, formando uma atmosfera (ROSADO, 2011 apud
THOMPSON, 1980, modificado).

A profundidade do entalhe pode também exercer influéncia no estudo da fragilizagao
por hidrogénio. Entalhes agudos, porém, com pequena profundidade tendem a detectar
efeitos superficiais ou, por outro lado, podem apenas favorecer deformacao plastica localizada
(HARDIE; LIU, 1996). Entalhes mais profundos s&o considerados ideais para se analisar a
penetracao do hidrogénio (TORIBIO; AYASO, 2013).
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2.8.2. Efeito da dureza

A fragilizagao por hidrogénio € um problema especialmente relevante para materiais de
alta resisténcia e de elevada dureza, pois, na presenca do hidrogénio, sua resisténcia
mecanica pode diminuir para valores menores do que seu limite de escoamento. A capacidade
de se deformar plasticamente dos materiais de alta resisténcia mecanica, normalmente, é
menor e, por isso, sua capacidade de absorver as tensdes geradas pelos efeitos do hidrogénio
na sua microestrutura também diminui (ROSADO, 2011).

Varios métodos podem ser utilizados na obtencao de materiais com maior resisténcia

mecanica e dureza. Podem-se citar (VALLE, 2010):

< Endurecimento por precipitagdo de fases intermetalicas;
% Modificagdo da microestrutura por tratamentos térmicos;
% Endurecimento por solucao sélida;

% Aumento da resisténcia por refino de grao.

A precipitagao de fases intermetalicas e mudangas microestruturais podem ser obtidas
através de tratamentos térmicos adequados. Em acos de médio e alto carbono, tratamentos
térmicos de témpera e revenimento podem ser aplicados para se obter materiais de alta
resisténcia e dureza devido a formagao de martensita.

Materiais como o Inconel 718, cuja microestrutura € sempre austenitica, 0 aumento de
resisténcia e dureza se da pela nucleagéo de fases secundarias como as fases y’, y” e o,
sendo que, esta ultima, pode contribuir também com o refino do grao. O endurecimento por
solugcado sélida depende dos elementos de liga adicionados durante a fabricagdo e iréo
contribuir com a formacao de carbonetos e nitretos de alta dureza.

Com relagao ao aumento da resisténcia através do refino de gréo, varios aspectos
tornam este um assunto dificil de investigar. Por exemplo, ¢é dificil alterar o tamanho de grao
de um material sem afetar outros aspectos da microestrutura. Portanto, € desafiador isolar o
efeito do tamanho dos graos na suscetibilidade a fragilizacdo por hidrogénio (KNARBAKK,
2015).

Nanninga et al. (2010) mostraram através de testes tipo RSL, que ha uma forte
correlagdo entre a resisténcia mecanica e dureza do ago e a sua susceptibilidade a
fragilizacao por hidrogénio. A Figura 2.19 mostra, para agos temperados e revenidos e com
diferentes teores carbono, o efeito da dureza sobre a susceptibilidade a fragilizagdo pelo

hidrogénio. O ago 4037 foi utilizado como base de comparagao.
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Figura 2.19 — Tens&o no entalhe para corpos de prova ensaiados ao ar e carregadas com
hidrogénio mostrando o efeito da dureza na fragilizagdo por hidrogénio de corpos de prova de
aco temperados e revenidos (NANNINGA et al., 2010 apud MARTINIANO, 2016 modificado).

A composigéo da liga e as variagdes microestruturais podem afetar a quantidade
relativa de fragilizagéo por hidrogénio nas ligas metalicas, mas a magnitude da resisténcia
dos materiais ainda pode ser considerado fator dominante na suscetibilidade a fragilizagéo
por hidrogénio (NANNINGA et al., 2010).



CAPITULO Il

MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo abordados os métodos adotados na fabricagdo, preparacio e
medi¢&o dos corpos de prova utilizados na validagéo dos adaptadores e dos corpos de prova
utilizados nos ensaios de RSL. Na sequéncia, é descrita toda a metodologia utilizada na
conducao e avaliagdo dos resultados dos ensaios de RSL, no calculo das incertezas de
medi¢&o, na avaliagdo do ensaio de tracdo e da dureza como controle de qualidade para os

tratamentos térmicos e a preparagao metalografica das amostras.

3.1. Material utilizado na fabricagao dos corpos de prova

A primeira etapa deste estudo consistiu na caracterizagao da composicdo quimica e
das propriedades mecénicas do material como recebido. A geometria dos componentes
originais, a partir dos quais foram extraidos os corpos de prova, consiste de estojos de fixagao
com medidas aproximadas de didmetro interno de 31 mm, didmetro externo, considerando os

filetes, de 35 mm e comprimento de 340 mm, como mostrado na Fig 3.1

SR

Figura 3.1 — Estojo de fixagdo, como recebido.
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3.2. Composi¢ao Quimica

A anadlise da composi¢gdo quimica de todos os estojos foi realizada utilizando um
espectrometro de emissao optica com plasma induzido da LECO, modelo GDS500 (ANEXO
A) com resolucao de 0,001 % em peso. Foi retirada uma amostra da sec¢éo transversal de
cada um dos estojos, como mostrado na Fig. 3.2, para esta avaliacdo. A analise foi realizada

em triplicata ao longo do didmetro da amostra.

Figura 3.2 - Amostra retirada do estojo de fixagdo para analise da composigdo quimica do

material recebido.

3.3. Fabricacao dos entalhes, corpos de prova, medicao e verificagao da rugosidade

do raio dos entalhes e da superficie dos corpos de prova para ensaio de RSL

Para os ensaios de RSL, utilizaram-se corpos de prova padrdo nas dimensbes
aproximadas de 10x10x60 mm? com entalhe em “V”, especificados pela norma F519 (ASTM,
2013).

Os corpos de prova foram extraidos dos estojos de Inconel 718 na direcdo L-R,
indicada na Fig. 3.3, conforme orientagdo da norma E399 (ASTM, 2013). Devido as dimensbes
dos componentes originais, esta era a Unica diregdo possivel para se extrair os corpos de
prova.

A extracao dos corpos de prova de prova e a confecgao dos entalhes foram realizadas
por meio de usinagem por eletroerosdo a fio em uma maquina da marca Agie Charmiles,
modelo FW2U. Os corpos de prova utilizados nos ensaios, bem como seu layout de corte, sdo

mostrados nas Figs 3.4 e 3.5.
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Figura 3.3 - Layout da orientagédo dos corpos de prova a partir de tubos ou barras cilindricas
segundo a norma E399 (ASTM, 2013).
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Figura 3.4 - Dimensdes e layout de corte para a amostra com raio de entalhe de 250
micrometros, segundo a norma ASTM F519 (ASTM, 2013).

O raio de 80 micrometros mostrado na Fig. 3.5 usado nos corpos de prova deste
estudo nao é previsto na norma F519 (ASTM, 2013) e foi introduzido de forma a produzir uma

maior concentragio de tensdes na raiz do entalhe.
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Figura 3.5 — Dimensdes e layout de corte para a amostra com raio de entalhe de 80

micrometros

A aquisicdo das imagens para medi¢do do raio de arredondamento e do angulo do
entalhe foi feita usando um microscépio 6ptico Olympus, modelo BX51M com uma caémera
digital Zeiss, modelo AxioCam ICc5. Utilizando a objetiva de 10x, registrou-se trés imagens
da raiz do entalhe e o raio de arredondamento foi medido tragando-se um circulo tangente as
superficies do entalhe, como mostrado na Fig. 3.6. A ferramenta utilizada na medicao do raio
de arredondamento do entalhe ja consta no software de analise de imagem AxioVision® do

proprio microscopio.

Figura 3.6 - Medigao do raio de arredondamento do entalhe utlizando o software AxioVision®.
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A rugosidade superficial do entalhe e das faces dos corpos de prova foi medida via
interferometria de luz branca para verificar a qualidade final do acabamento. Para isto, foi
utilizado um interferdbmetro Talysurf CLI 2000, fabricado pela Taylor Robson. Este
equipamento permite efetuar a medigdo sem contato da rugosidade em duas e trés
dimensodes, utilizando luz branca, e resolugao de 0,01 um. A incerteza expandida associada
a calibragéo do interferémetro é de 0,05 % do valor de Ra para k igual a 2,00 e probabilidade
de abrangéncia de 95,45 %.

Para medir a rugosidade da superficie retificada do corpo de prova foram realizadas 5
medi¢des utilizado um comprimento de avaliagdo de 4 mm ao longo de uma face, aplicando
filtro Gaussiano e comrpimento de amostragem (cut-off) de 0,8 mm.

Para medir a rugosidade do entalhe produzido via eletroeroséo, foram realizadas 5
medigdes utilizado um comprimento de avaliagdo de 4 mm ao longo do comprimento do

entalhe, aplicando filtro Gaussiano e comrpimento de amostragem (cut-off) de 0,8 mm.

3.4.Tratamentos Térmicos

O objetivo dos tratamentos térmicos foi produzir corpos de prova com diferentes
propriedades mecanicas e, principalmente, diferentes durezas decorrentes da nucleacao de
fases intermetédlicas como gama linha (y’), gama duas linhas (y”) e fase delta (8). Para a
realizacao dos tratamentos térmicos, foram utilizados os parametros recomendados pelas
normas APl 6A CRA (2015) e ASTM B637 (2015).

Na realizagao dos tratamentos térmicos foi utilizado um forno JUNG, modelo 2513, e
dotado de controlador de temperatura modelo N1100, da marca NOVUS. Na etapa de
solubilizagdo, os parafusos inteiros, tal como recebidos, foram colocados no forno e, em
seguida, temperados em agua. Os tempos e as temperaturas utilizados nesta etapa séo
mostrados na Tab 3.1.

Foram cortadas se¢des de, aproximadamente, 60 mm na dire¢ao longitudinal dos
parafusos solubilizados e, em seguida, os corpos de prova foram extraidos via eletroerosao a
fio. Ao final do tratamento térmico, todos os corpos de prova foram retificados utilizando uma
retifica Yadoya RG-280 com capacidade de rotacdo maxima de 3400 rpm e rebolo do tipo
copo reto AA46k6V com dimensdes 177,8x76,2x76,2 mm?® para se obter tolerancias
superficiais em acordo com os ditames da norma F519 (ASTM, 2013) para a geometria
utilizada.

Para cada tratamento térmico realizado, foram montados lotes de corpos de prova que
consistiram de seis corpos de prova para ensaios de RSL e trés corpos de prova para ensaios

de tragdo, como mostrado na Fig. 3.7. O objetivo foi garantir a homogeneidade das
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propriedades mecanicas e microestruturais para cada condigdo avaliada. Nao foi utilizada

atmosfera inerte dentro do forno durante os tratamentos térmicos.

Tabela 3.1 - Parametros utilizados nos tratamentos térmicos do Inconel 718.

Solubilizacao Envelhecimento
Tratamento
Norma L Temperatura | Tempo | Temperatura | Tempo
térmico . X
[°C] (h] [°C] (h]
API 6A TTA 1040 2 785 6
CRA 1040 2 765 6
(2012) TTB1/TTB 2
718 °C por 8
h, resfriado ao
forno a taxa de
ASTM
56 °C/h até
B637 TTC 1010 1 18
621°Ce
(2015)
mantido até o
tempo total de
18 h

Figura 3.7 - Lote de corpos de prova utilizado na etapa de tratamentos térmicos. Cada lote

compunha-se de seis espécimes para ensaios de RSL e 3 espécimes para ensaios de tracao.

3.5. Dureza Rockwell C e microdureza Vickers

Os ensaios de dureza Rockwell C foram conduzidos segundo a norma E18 (ASTM,
2016) nos corpos de prova na condigdo final de tratamento térmico (solubilizados e

envelhecidos) para avaliar a eficacia dos tratamentos térmicos executados conforme descritos
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no item 3.4. Foi utilizado um durémetro Mitutoyo Durotwin Plus, modelo DT-20 e penetrador
padrao Rockwell C coénico com ponta de diamante e resolugdo de 0,5 HR (ANEXO B). Para
cada corpo de prova utilizado nos ensaios de RSL foram realizadas cinco medi¢des ao longo

do seu comprimento como mostrado na Fig. 3.8, para o calculo da dureza média.

Figura 3.8 - Ensaio de dureza Rockwell C em um corpo de prova usado nos ensaios de RSL.

O ensaio de microdureza Vickers foi utilizado inicialmente para avaliar o perfil de
dureza superficial da raiz dos filetes no material como recebido. Posteriormente, foi medida a
microdureza da raiz do entalhe para os corpos de prova entalhados antes de cada ensaio de
RSL. O ensaio de microdureza foi utilizado também para avaliar o perfil de dureza ao longo
da segao dos corpos de prova. As cargas utilizadas para medir a dureza na raiz dos filetes foi
de 100 gf (HVO,1), com espagamento entre identacdes de 0,5 micrometros. No nucleo dos
corpos de prova foi realizado um perfil de durezas utilizando 10 kgf (HV10). Em ambos os
casos, para a microdureza Vickers, foram realizadas 10 indentagdes nos corpos de prova.

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados segundo a norma E92 (ASTM,
2017) e foi utilizado um microdurédmetro Reicherter Stiefelmayer (ANEXO C), modelo KL-4 e

resolucao de 0,1 HV.

3.6. Ensaios de Tracgao

Para avaliar quantitativamente as propriedades mecanicas resultantes de cada
tratamento térmico e qualificar o material obtido de acordo com o limite de escoamento
minimo, como especificado nas normas APl 6A CRA (2015) e ASTM B637 (2015), foram
realizados ensaios de tracdo de acordo com os parametros estabelecidos na norma E8
(ASTM, 2016). Os ensaios foram conduzidos ao ar em corpos de prova de segéao circular,

cujas dimensdes sao mostradas na Fig. 3.9. Para a realizacdo dos ensaios de tragdo utilizou-
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se uma maquina de tragao servohidraulica INSTRON, modelo 8801 (ANEXO D1). O certicado

de calibragéo da célula de carga deste equipamento encontra-se no ANEXO D2.
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Figura 3.9 - Layout de extragao e dimensdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios de
tracao.

O ensaio de tragcao também é importante para o ensaio de RSL uma vez que ha uma
relacdo entre a tensdo maxima obtida no ensaio de fratura rapida do RSL com o limite de
resisténcia do material obtido no ensaio de tracdo. A forga maxima no ensaio do RSL deve
gerar uma tensao no corpo de prova cuja relagéo seja, no minimo 1,2 vezes €, no maximo, 2
vezes o limite de resisténcia a tragao (LRE) obtido no ensaio de tragdo como determinado
pela norma F1624 (ASTM, 2012).

3.7. Metodologia do ensaio de RSL (Rising Step Load)

Para os ensaios de RSL, foi utilizado um equipamento montado com uma célula de
carga de capacidade maxima 1 kN da marca HBM, modelo U2B (ANEXO E). Quando
acoplada a um sistema de aquisicdo de dados, como mostrado na Fig 3.10, para medir as
forcas do ensaio a sua resolugao é de 0,001 N. Em seu certificado, o fabricante declara que
esta célula de carga apresenta uma histerese relativa de 0,059 % e um desvio de linearidade

de -0,018 %, quando submetida a tracao.
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Figura 3.10 - Célula de carga HBM de 1 kN, modelo U2B.

Para medir o &ngulo entre o brago de carregamento e o atuador utilizou-se um encoder
rotativo do fabricante HEIDENHAIN, modelo ROD 426, acoplado ao eixo de giro do brago,
conforme mostrado na Fig. 3.11. A resolugado do encoder é calculada tendo por base 2000
pulsos por revolugéo (ppr), ou seja, a cada giro de 360°, o dispositivo coleta 2000 dados de
angulo em intervalos iguais. Logo, a resolugéo do encoder pode ser obtida dividindo-se 360°

por 2000 ppr €, com isso, tem-se que a resolugado do encoder é de 11"

Figura 3.11 - Encoder rotativo utilizado no equipamento de RSL (MARTINIANO, 2016).

A norma F1624 (ASTM, 2012) estabelece perfis de carregamento apropriados para o
ensaio de acordo com as faixas de dureza do material a ser testado. Embora a dureza final
obtida com os tratamentos térmicos tenha ficado dentro da faixa entre 33 HRC e 45 HRC,
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foram realizadas algumas modificagbes nos perfis de carregamento utilizados em fungao da

baixa difusividade do hidrogénio no Inconel 718. O objetivo foi garantir que houvesse tempo

suficiente para a difusdo do hidrogénio, garantindo dessa forma, a fragilizagdo do material e

para que este fraturasse segundo o critério de 5 % de queda da carga, estabelecido pela

norma F1624 (ASTM, 2012). A seguir relacionam-se os parametros adotados.

Para o ensaio de fratura rapida (FFS — Fast Fracture Strength) foi utilizado um
corpo de prova de cada condigio de tratamento térmico para determinacao da
forca maxima (Prrs/Pmax). Trés corpos de prova foram utilizados nos ensaios
em ambiente controlado.

A norma F1624 (ASTM, 2012) determina que a taxa de carregamento no ensaio
de fratura rapida deve ser compativel com a taxa utilizada na norma ASTM E8
(1,15 — 11,5 MPa/s). No ensaio de fratura rapida para o material com dureza
40 HRC e raio de entalhe de 250 um foi utilizada uma taxa de carregamento de
6 MPa/s. Nos demais ensaios foi utilizada uma taxa de carregamento de,
aproximadamente, 9 MPa/s.

Foram utilizados, nos ensaios em meio controlado, 20 patamares de
carregamento, sendo 10 patamares com tempo de 7 horas e 10 patamares com
tempo de 14 horas;

O material com dureza de 40 HRC e raio de entalhe de 250 um foi ensaiado
com 10 patamares com tempo de 7 horas e 10 patamares com tempo de 14
horas, ou seja, sem patamares extras;

O critério de finalizagéo dos ensaios de RSL foi mantido como sendo 5 % de

queda de carga em relagédo ao Prrs/Pumax para todos os ensaios.

A taxa de deformagéo, dada em mm/mm/s, foi calculada a partir da curva do ensaio

do RSL, dividindo a taxa de carregamento (Ao/At) em unidades de MPa/s pelo mddulo de

elasticidade em MPa (ASTM, 2012). Este valor deve estar de acordo com os valores

recomendados na norma G129 (ASTM, 2006) para ensaios de Baixa Taxa de Deformagao:

de 10° a 10® s'. Como exemplo, as taxas de carregamento e deformag&o para o primeiro

ensaio de RSL de um corpo de prova com dureza de 37 HRC e raio de entalhe de 250 uym

sao mostradas na Tab. 3.2.

Tabela 3.2 —Taxas de carregamento e de deformagao em fungéo do tempo de patamar.

Tempo de patamar | Taxa de carregamento [MPa/s] | Taxa de deformagéo [s™]

7 horas 2,183 x 103 1,047 x 108

14 horas 1,131 x 10 5,427 x 10°
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3.7.1. Metodologia utilizada na validagdo dos adaptadores dos corpos de prova

A validacdo dos adaptadores do RSL foi efetuada por meio da determinacao do erro
existente entre a tensdo mecéanica aplicada em uma amostra, calculada analiticamente pelo
software do equipamento por meio da Eq. 3.1, e a tensdo mecénica efetivamente aplicada a
amostra, medida através de strain gauges fixados ao corpo de prova usado no ensaio de
validagao

Originalmente em seu trabalho, Martiniano (2016) utilizou, para concepcéo e validagao
do equipamento utilizado neste estudo, corpos de prova de ago AlSI 4140 temperado e
revenido e com dimensdes 30x30x200 mm?3. A Figura 3.12 representa esquematicamente as

forcas atuantes em uma amostra ensaiada no RSL utilizado no trabalho citado.

0

Brago de
carregamento

-4 Corpo de prova

Atuador eletromecanico

Figura 3.12 - Desenho esquematico do equipamento de carregamento progressivo ilustrando
as forgas atuantes em um corpo de prova devido a aplicagao de uma forga Fa (MARTINIANO,
2016).

A tensdo atuante no corpo de prova inserido neste sistema € dada pela Eq. 3.1:

cos 6]

3
o=F, W(2d1sen9+2d3cose + dgsenB) - oh

(3.1)

Onde:

o: Tensao no corpo de prova;

F, : Forca realizada pelo atuador;

F, a Fg : Forgcas atuantes no corpo de prova;

d4 e d, : Distancias verticais das for¢as F1 e F> em relagao ao eixo de giro do bragao de flexao;
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d5 : Distancia horizontal do eixo de giro do brago de flexdo em relagéo ao eixo central do corpo
de prova;

dg : Distancia vertical entre os centros do rolete mais abaixo do braco de carregamento e o
rolete mais acima do suporte inferior da amostra;

b e h : Largura e profundidade da sec¢ao transversal do corpo de prova;

© : Angulo de giro do brago atuador.

Como mencionado previamente, neste estudo foram utilizadas corpos de prova de
dimensdes 10x10x60 mm?3. Neste caso, fez-se necessario o uso de adaptadores. Assim, o
parametro dg passa a ser uma composicao de fatores geométricos como mostrado na Fig.
3.13:

o]

e

daz

ds

dai1

st

—

Figura 3.13 - Representacdo esquematica das grandezas envolvidas no calculo de d;.

A Equacéo 3.2 mostra a expressao para o calculo de dg.

17 g 17 17
de = (dA2 + 7B'd3 + %) +Lept (dA1 + %'dSI + %) (3.2)

Onde:

daq — distancia entre a base do adaptador e o centro do rolete inferior do adaptador;
dao — distancia entre o topo do adaptador e o centro do rolete superior do adaptador;
@aq — didmetro do rolete inferior do adaptador;

@ao — didmetro do rolete superior do adaptador;

@g — didametro do rolete superior do brago do RSL;

dg - distancias entre roletes do brago;
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dg, — distancias entre roletes do suporte inferior;

Lcp — comprimento do corpo de prova.

Para o ensaio de validacao dos adaptadores, foi utilizada um corpo de prova de ago
AISI 4140 temperado e revenido, de dimensdes 11,47x9,69x78,36 mm? e dureza de 37 HRC,
onde se manteve a tensao aplicada abaixo do limite elastico para que, assim, ndo houvesse
deformacéo plastica. Foi utilizado um corpo de prova com secao transversal de maior largura
para possibilitar a ligagao dos extensdbmetros em configuragdo de ponte completa.

O ensaio foi conduzido carregando-se a amostra no intervalo de 20 N a 286 N, dividido
em 20 patamares de carga constante, com duracao de 30 segundos onde, em cada patamar,
havia um incremento de 5 % na forca, até que se chegasse a forca maxima de 286 N no
vigésimo patamar. Em seguida, procedeu-se o descarregamento da amostra seguindo o
mesmo procedimento até se chegar a 20 N. Ao longo dos patamares foram registrados os
valores de angulo e forga. A sequéncia do carregamento e do descarregamento utilizada na

validacdo dos adaptadores é mostrada na Fig.3.14.
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Figura 3.14 - Perfil de carregamento e de descarregamento utilizados na etapa de validagao

dos adaptadores de corpos de prova de se¢do de 10x10 mm?.

Para medir experimentalmente as tensdes nos ensaios de validagao, foram utilizados

quatro extensdémetros uniaxiais da marca HBM, modelo 1-LY41-1,5/120 (ANEXO F), com
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resisténcia elétrica de 120 Q e grade de medigdo de 1,5 mm, montados em série, numa
configuragao de ponte completa. A montagem da validagao dos adaptadores € mostrada na
Fig. 3.15.

Adaptador de
amostras
LI | 5
} _ ; Corpo de prova de
1 m—— 7 — ago AlS1 4140 com
i . = —y extensometros
¥ .
18-
Muing

Figura 3.15 - Montagem do ensaio de validagdo dos adaptadores para corpos de prova de

10x10 mm?, mostrando com extensémetros conectados em ponte completa.

3.7.2. Metodologia utilizada na avaliacao da forga limite (Pw) a partir das curvas obtidas no
ensaio de RSL

Segundo a norma F1624 (ASTM, 2012), em seu item 8.1.7.1:

“O limite é calculado a partir da carga do ultimo patamar onde a carga se mantém pela duragao
total do patamar. O limite é definido como a tensdo ou fator de concentracao de tensao
calculado a partir da carga onde se observa a nucleagao da trinca [...]. Para materiais com
taxa de crescimento de trinca extremamente baixa, um valor menor de queda de carga deve
ser utilizado e que seja mais consistente com a deteccao visual de queda de carga.”

O Inconel 718, por ser um material com baixa taxa de crescimento de trinca devido a
sua elevada ductilidade, tende a exibir varios patamares de escoamento antes de se perceber
uma queda de carga que sinalize o crescimento de uma trinca causado pela fragilizagdo do
material pelo hidrogénio. Partindo desta premissa e das orientagdes da norma F1624 (ASTM,
2012), a analise e determinagao da carga limite, Pth, foi conduzida da seguinte forma.

Na Figura 3.16, observa-se uma curva obtida em ensaio de RSL para um corpo de
prova de Inconel 718 e dimensdes 10x10x60 mm? e, para este caso especifico, realizado para
um corpo de prova com raio de arredondamento de entalhe de 80 um e dureza de 40 HRC. A
curva vermelha representa o setpoint de forga, que é a forga programada para ser atingida
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em um determinado patamar, e a curva em azul representa a forga aplicada pelo equipamento

RSL para os respectivos patamares do perfil de carregamento.

200 —

B J_ Setpoint de FOrga mm—

—d Forga medida RSL

£ ul 1 1 1 |8 1 i
50 80 100 120 140 160 180 200
tempo [h]

a
N
<
&

Figura 3.16 - Curva do ensaio de RSL apresentando 20 patamares de carga para um corpo

de prova de Inconel 718 com raio de arredondamento de entalhe de 80 uym.

E possivel observar que, em geral, a diferenga entre os valores do setpoint de forca e
a forca medida pelo RSL é muito pequena nos patamares iniciais e aumenta a medida em
que o material comega a escoar ou quando uma trinca se nucleia devido a agdo do hidrogénio.

Tomando como exemplo o segundo patamar de forga com tempo de duragédo de 7
horas, como mostrado em detalhe na Fig. 3.17, a diferenga entre o setpoint de forga e a forga
medida pelo RSL uma hora apés o inicio do patamar foi de, aproximadamente, 1,372 N e, no
final do patamar, esta diferenca foi de aproximadamente 1,997 N. Porém, esta diferenga se
torna maior para os casos nos quais, possivelmente, uma trinca ja se nucleou no corpo de
prova ou 0 mesmo comegou a apresentar comportamento de escoamento, como mostrado
em detalhe na Fig. 3.18 para o penultimo patamar de carga com tempo de duracao de 14
horas. Uma hora apds o inicio do patamar, a diferenca entre o setpoint de forgca e a forga
aplicada pelo RSL foi de, aproximadamente, 3,091 N e, ao final do patamar, esta diferenca de

forca foi de, aproximadamente, 16,091 N.
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Figura 3.17 - Detalhe do 2° patamar de carga com duragao de 7 horas para corpo de prova

com dureza de 40 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um.
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Figura 3.18 - Detalhe do 19° patamar de carga com duragao de 14 horas para corpo de prova

com dureza de 40 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um.

As Figuras 3.17 e 3.18 sugerem que a diferenga entre o setpoint de forga e a forga
medida, doravante denominada delta de forga (AF), sera sempre crescente a medida que o
material comega a escoar ou uma trinca comega a se propagar, uma vez que durante o tempo

do patamar o ensaio é conduzido em controle de posi¢cao. Desta forma, foi criado um vetor
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com os valores calculados de AF para cada patamar de carga utilizando o conjunto de dados

gerados no ensaio de RSL como mostrado na Eq. 3.3.

AF(1)

Fsetpc.)int(1 ) [FRS.L('] )] (3.3)

Fsetpoint(k) FRSL(k)

AF:(k)

Neste vetor, (1) representa o primeiro termo de forga e (k) o k-ésimo termo de forga
obtido instantaneamente ao longo da duragéao do ensaio, aplicado a cada patamar.

O delta de forga médio para cada patamar de carga, AF(p), é dado pelo somatério de
cada ponto do vetor AF dividido pelo nimero total de pontos de forga medidos no patamar, n,

como mostrado na Eq. 3.4.

P o (3.4)
AF(p) = [—Z'_(p':])m FI]

Finalmente, foi calculado o erro médio acumulado de cada patamar de forca como

sendo uma fungao definida por partes mostrada na Eq. 3.5.

sep=1 (3.5)

Erro %(p) =

( 0,
_DAF.
_ [ 4FG)- p_1“ :
x100 %, sep>1
| S5 AF 1)
k p-1
A partir dos valores de forga obtidos, foram calculadas as respectivas tensdes limite

Om- As secdes seguintes tratam do célculo das incertezas associadas a cada uma das
variaveis que compdem o calculo da tensao atuante no corpo de prova e demais grandezas

medidas ao longo de todo o trabalho.
3.8. Calculo das incertezas de medigao

Esta secdo trata do calculo das incertezas de medicdo de todos os mensurandos
envolvidos na etapa de validagao e subsequente conducao dos testes. Foram identificadas
todas as fontes de incerteza presentes no ensaio e calculadas as incertezas de medi¢ao. Para

tanto, foram seguidas as recomendagbes do Guide to the Expression of Uncertainty in
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Measurement (GUM) (INMETRO, 2012). Todos os calculos foram realizados utilizando as
planilhas desenvolvidas por (MORAES, 2011).

3.8.1. Incerteza de medicdo associada as dimensdes da amostra usada no procedimento de
validacdo dos adaptadores

O comprimento L e as dimensdes da secao transversal (b e h) da amostra utilizada na
validacao do equipamento, indicadas na Fig. 3.19, foram medidos utilizando um paquimetro
digital do fabricante Mitutoyo, com resolugao de 0,01 mm e faixa nominal de 150 mm. Como
informado pelo certificado de calibragcdo deste paquimetro (ANEXO G), a incerteza expandida
para medicoes externas € de 0,02 mm. O desvio de paralelismo, AP, entre as superficies para
medic¢des externas é igual a zero, com incerteza expandida associada de 0,01 mm. Em ambos

0s casos, o fator de abrangéncia k é igual a 2,00 com 95 % de probabilidade de abrangéncia.

L b

- - - -

¥
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Figura 3.19 - Representacado esquematica das dimensdes da amostra utilizada nos testes de

validacao dos adaptadores do RSL.

Os modelos matematicos utilizados para o calculo da incerteza de medi¢cao das
dimensdes do corpo de prova utilizado na validagdo dos adaptadores sdo dados pelas Egs.
3.6 a. 3.8. As grandezas com um traco acima representam a média aritmética de cinco
medigdes, ARp representa a incerteza da associada a resolugao do paquimetro digital e AICp

€ a correcao associada a incerteza de calibragao do paquimetro digital.

L=L+AR,+AIC, + AP (3.6)
b=b+AR,+AIC, + AP (3.7)
h=h+AR,+AIC, + AP (3.8)

3.8.2. Incerteza de medigdo associada as dimensdes dos corpos de prova usadas nos
ensaios de RSL

O comprimento (L), a largura (b) e as tolerancias dimensionais de paralelismo e
perpendicularidade foram medidas usando-se uma maquina de medir por coordenadas

(MMC) da Zeiss modelo Contura G2, automatica, de resolugdo 0,2 ym e faixa nominal de
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trabalho de 1000 x 1200 x 600 mm? para os eixos X, Y e Z, respectivamente. Foi utilizado um
apalpador com ponta esférica de rubi de 2 mm. O software disponivel na maquina e utilizado
no trabalho de medigAo dos corpos de prova dos ensaios de RSL foi o Zeiss Calypso®. A MMC
utilizada possui certificado de calibragdo de niumero 265/2017, emitido pelo Laboratério de
Metrologia da Mitutoyo Sul Americana (ANEXO H). De acordo com este certificado de
calibragao, a incerteza padrao associada ao erro de apalpacao é de 0,25 um; a incerteza
linear associada aos eixos X, Y e Z é dada pela equacgao (0,7 + L/576) um, onde L representa
o valor da coordenada correspondente. O fator de abrangéncia € k = 2,00 para um nivel de
confianga de 95 %.

As Equacgdes 3.9 e 3.10 foram utilizadas no calculo das respectivas incertezas:

L=L+ ARy + AICymc + AE4 + L_AT(ape +ag)+ L_6T(Gpe +ag) (3.9)

b=5bH+ ARymc + AICypc + AE, + b_AT(GPe +ag) + 567—(0,36 +ag) (3.10)

Onde L e b sdo os mensurandos para comprimento e largura, respectivamente; L e b
sdo respectivamente as médias aritméticas dos valores de comprimento e largura calculados
para cada ciclo de medi¢cao; ARymc - correcdo associada a resolugcao da MMC; AlCumc -
correcao associada a incerteza da calibragcdo da MMC; AEa - corregcdo associada ao erro de
apalpamento; AT - afastamento da temperatura ambiente em relagao a temperatura de
referéncia; 8T - variacdo da temperatura durante as medicoes; ape € 0 - Coeficientes de
expansao térmica linear do material da peca (Inconel 718) e das escalas da MMC Contura
G2, respectivamente.

Os entalhes foram realizados apds as etapas de tratamento térmico e retificacdo dos
corpos de prova. A altura (h) da raiz do entalhe até a base da amostra e o angulo de abertura
do entalhe foram medidos utilizando um Projetor de Perfil (PF) PJ-A3000 da Mitutoyo com
resolucdo de 0,001 mm para medicOes lineares e faixa nominal definida pelos eixos X e Y
sendo 50 mm, respectivamente (ANEXO 1). A Equacgéo 3.11 foi utilizada no calculo da

incerteza relacionada a altura dos corpos de prova.

h=ﬁ+ARPF +AICPF + AAl (311)

Na Eq. 3.11, h é a média aritimética dos valores de altura; ARpg € a incerteza associada
a resolucao do Projetor; AICpr é a incerteza associada a calibracdo do Projetor e AAl a

corregcao associada ao aumento da lente do projetor de perfil.
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3.8.3. Incerteza de medigdo associada a forga medida pela célula de carga e ao angulo
medido pelo encoder

Para medir a for¢ca no ensaio de RSL foi utilizada uma célula de carga da HBM, modelo
U2B, com capacidade de 1 kN. Sua resolugao, uma vez acoplada ao sistema de aquisi¢ao de
dados é de 0,001 N. O certificado de teste da célula de carga declara que a mesma apresenta
uma histerese relativa de 0,059 % e um desvio de linearidade de -0,018 %, quando
submetida a tracao.

Para medir o &ngulo entre o bragco e carregamento e o atuador do equipamento foi
utilizado um encoder acoplado ao eixo de giro do braco. O encoder utilizado é do tipo rotativo,
da fabricante HEIDENHAIN, modelo ROD 426, com 2000 pulsos por revolugao (ppr), ou seja,
a cada giro de 360°, o instrumento coleta 2000 dados de angulo em intervalos iguais. Logo, a
resolucao do encoder pode ser obtida dividindo-se 360° por 2000 ppr e, com isso, tem-se que
a resolucao do encoder é de 11"

Os modelos matematicos utilizados no célculo das incertezas da Forca e do Angulo

sdao mostradas abaixo:

F=IE+ARF+A/CF+AHI.SI'F+ALI'”F (3.12)
6=0+AR, +AIC, (3.13)

Fce e © representam a média aritmética da forga aplicada durante o ensaio para um
intervalo de tempo de aproximadamente 30 segundos, medida pela célula de carga, e o dngulo
medido pelo encoder, respectivamente; AR e AR, representam a incerteza associada a
resolucao da célula de carga e do encoder, respectivamente; AICE e AIC, sdo as corregcdes
relativas a calibragdo da célula de carga e do encoder, respectivamente; AHistr € a corregao
associada a histerese apresentada pela célula de carga e ALing é a corregdo associada ao

desvio de linearidade apresentado pela célula de carga, quando submetida a tragao.

3.8.4. Incerteza de medicdo das distdncias na equacdo da Tensado e das distancias e
didmetros dos roletes da equacgéo de d6

Para a medig¢ao das distancias d4 e d; da Fig. 3.12, das distancias da4, das, dg, dg,
como também dos diametros dos roletes do brago e do suporte inferior do RSL, Jg e Jg|, €
os roletes dos adaptadores @nq € Dpr, mostrados na Fig. 3.13, foi utilizada uma MMC
Mitutoyo, modelo BR-M443, tipo ponte mével, manual, com resolugdo de 1 um e volume de
trabalho de 400 x 400 x 300 mm? definido pela faixa nominal das escalas dos eixos X, Y e Z.

A maquina utiliza um apalpador com ponta esférica de rubi de 2 mm.
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O software disponivel na maquina e utilizado no trabalho foi o MCosmos® 3.0. A
maquina possui certificado de calibragao de numero 07081/13, emitido pelo Laboratério de
Metrologia da Mitutoyo Sul Americana (ANEXO J). De acordo com este certificado de
calibragéo, o erro de apalpacao € de (1,9 £ 1,2) um; a incerteza linear associada ao eixo X é
(0,8+L/1500) um, para o eixo Y essa incerteza é de (0,8+L/3000) um, enquanto que para o
eixo Z ela é de (0,9+L/2900) um, onde L representa o valor da coordenada correspondente.

O modelo matematico utilizado no calculo de incerteza das distancias € mostrado na
Eq. 3.14.

D=D+ ARy A/CMMC + AE, + D_AT(GPe + GE) + D_5T(ape + GE) (3.14)

Onde D é o mensurando que, no caso, pode ser qualquer uma das distancias das Eqgs.
3.1 e 3.2 medidas na MMC; D - média aritmética dos valores de distancia calculados para
cada ciclo de medicao; ARywc - correcao associada a resolucdo da MMC; AlCuwmc - correcao
associada a incerteza da calibracdo da MMC; AEa - correcdo associada ao erro de
apalpamento; AT - afastamento da temperatura ambiente em relagdo a temperatura de
referéncia; 8T - variacdo da temperatura durante as medigoes; ape € o - Coeficientes de
expansao térmica linear do material da peca (A¢o Inox 420 dos adaptadores ou Aluminio
Aeronautico usado no bragco do RSL) e das escalas da MMC BR-M443 (vidro),
respectivamente.

Como foi utilizada a mesma MMC na medi¢ao dos didmetros, o calculo da sua incerteza
de medicdo utiliza o mesmo modelo matematico da Eq. 3.14, porém, trocando-se o

mensurando para os didmetros e mantendo-se as demais variaveis.

3.8.4.1. Incerteza de medicdo associada ao calculo de d6

Como mostrado na Eq. 3.2, o parametro dg € composto por um conjunto de parametros
geomeétricos. O comprimento Lcp foi medido utilizando-se a MMC descrita na segao 3.8.2,
enquanto que distancias e os diametros dos roletes foram medidos utilizando-se a MMC e os
procedimentos descritos na se¢ao 3.8.4. Entao, foram calculadas as incertezas combinadas

de todas as variaveis que compdem o dg.

3.8.5. Incerteza associada ao calculo da Tensdo Mecanica na Amostra
Uma vez calculadas as incertezas associadas as variaveis de influéncia no célculo da
tensdao mecanica em um corpo de prova, mostradas nas Eqgs 3.1 e 3.2, foi utilizado o método

de Monte Carlo com cinco milhdes de iteracbes para se determinar a incerteza expandida
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relacionada a tensdo mecanica na amostra. O numero de iteracoes foi escolhido em fungao

da convergéncia do método.

3.8.6. Incerteza associada a medicao da dureza dos corpos de prova
Para medir a dureza dos corpos de prova foi utilizado um durémetro Mitutoyo Durotwin
Plus, modelo DT-20 e penetrador padrdao Rockwell C. A incerteza relativa a dureza foi

calculada pela Eq. 3.15, cujo modelamento matematico € mostrado na Eq. 3.15.

H= H+ARH+AICH (3.15)

Onde, H é o mensurando relativo a dureza dos corpos de prova utilizados nos ensaios
de RSL, H é a média dos valores medidos de dureza, ARy é a incerteza associada a resolugao
do durémetro utilizado e AICH a incerteza associada a calibragdo do durémetro. Foi utilizado
um corpo de prova padrdao com dureza média de 62,5 HRC para auferir a calibracdo do
durdmetro. Foram realizadas 5 medidas estando todas elas dentro do intervalo de durezas

esperado.

3.9. Ensaio de RSL com fragilizagao por hidrogénio

O hidrogénio foi introduzido nos corpos de prova por polarizagao catddica in situ. O
fluido utilizado nos ensaios com ambiente controlado foi a solugao padrao de agua deionizada
com 3,5 % de NaCl. Foi utilizado um eletrodo de Ag/AgCl como eletrodo de referéncia, trés
placas de grafite ligadas em série como contraeletrodo e a amostra como eletrodo de trabalho.
O potencial foi aplicado utilizando-se o potenciostato, mostrado na Fig.3.20, da Metrohm
Autolab, modelo PGSTAT 204, com uma capacidade de tensao de 10 V, corrente maxima de
400 mA e o software NOVA 2.0, que permite aplicar e monitorar o potencial. O potencial de
polarizagao utilizado foi de -1,2 Vagiagcl que € o potencial aplicado tomando como referéncia
o eletrodo padréao de Ag/AgCI . Nao foi realizado nenhum procedimento de pré-hidrogenagao

antes de serem iniciados os ensaios.
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Potenciostato

Computador com o
software NOVA 2.0

Figura 3.20 - Sistema de controle do potenciostato (MARTINIANO, 2016).

3.10. Analise metalografica das amostras

Foram retiradas amostras das seg¢des transversais do material como recebido e para
cada um dos corpos de prova de controle dos tratamentos térmicos realizados. Em
seguida,estas amostras foram embutidas em baquelite. O lixamento foi realizado em uma
lixadeira manual da Arotec, modelo Aropol 2V, usando lixas diamantadas da série MD Piano
da Struers e agua como lubrificante. Em seguida, todas as amostras foram polidas utilizando
uma politriz manual Arotec, modelo Aropol E, e a série discos de polimento MD Nap da Struers
com suspensdes de 6, 3 e 1 um. Entre cada etapa de polimento, as amostras foram imersas
em alcool e lavadas via ultrasom por cinco minutos. O acabamento final foi realizado utilizando
o disco MD Plus da Struers com suspenséo coloidal de silica (didmetro médio de 0,05 um). O
procedimento de lixamento e polimento é descrito na Tab 3.3.

Para revelar a microestrutura, foi conduzido ataque quimico por imersao utilizando
Kallings n°2 (5g de CuClz, 50 ml de HCI e 50 ml de Etanol), como determinado pela norma
API 6A CRA (2015), por tempos entre 5 e 8 segundos.
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Tabela 3.3 - Procedimentos de lixamento e de polimento na preparacdo de amostras

utilizadas na analise metalografica.

Etapa Disco Lubrificante Suspensao Tempo [min]
1 MD Piano 120 Agua Nenhum 3
2 MD Piano 220 Agua Nenhum 3
3 MD Piano 500 Agua Nenhum 3
4  MD Piano 1200 Agua Nenhum 3
5 MD Nap Nenhum Suspensao de diamante 6 um 6
6 MD Nap Nenhum Suspensao de diamante 3 um 3
7 MD Nap Nenhum Suspenséo de diamante 1 ym 3
8 MD Plus Nenhum Silica Coloidal 0,05 ym 2

3.10.1. Célculo do tamanho de grdo

A norma API 6A CRA (2015) determina que o tamanho de grao, apds a realizagdo dos
tratamentos térmicos, deve ser calculado segundo procedimentos da norma E112 (ASTM,
2013). Ainda segundo a norma APl 6A CRA (2015), o tamanho de grao médio deve ser
equivalente ao grao ASTM n°2 ou mais fino. Isto corresponde a um tamanho de grao de 179,6
MM ou menor. Para este estudo, o tamanho de grdao médio foi determinado usando-se o
método de Heyn, ou, método do intercepto linear.

Utilizando-se este método, foram tragadas linhas de tamanho conhecido na
fotomicrografia da amostra em analise e contou-se quantas vezes essas linhas interceptaram
os contornos de grao. A partir deste valor, foi possivel calcular o numero de interceptos por

unidade de comprimento, N, por meio da Eq. 3.16:

_ N (3.16)
La/M

U
Onde N é o numero de interceptos, Lr, 0 comprimento total real da linha dado em
milimetros e M corresponde ao aumento utilizado no microscépio durante a medicao.
Entretanto, utilizando o software do microscopio 6tico, foi possivel desenhar
digitalmente uma linha sobre a imagem da amostra ja com a cota real da mesma. Ou seja, se

torna desnecessaria a divisao do comprimento da linha pelo aumento (M) Assim:

N 3.17
N|_= L_T ( )
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Onde Lt é o comprimento total da linha dado em milimetros.
Tendo encontrado o numero de interceptos por unidade de comprimento, foi possivel

obter o comprimento do intercepto médio linear, a partir da relacdo mostrada na Eq. 3.17:

1
L= — (3.18)
Np
O numero de grao ASTM (G) foi, entdo, calculado pela relagcao dada pela Eq. 3.19:
G =[-6, 6457xlog(L) — 3,298] (3.19)

Ao numero de grao, G, esta associado um valor de didmetro médio de grdao que pode
ser dado em milimetros ou, mais usualmente, em micrometros. A norma ASTM E112 define
que deve-se tracar, na imagem, linhas suficientes para se obter, no minimo, 50 intersec¢des

e, no maximo, 150.

3.10.2. Caracterizagdo microestrutural e superficies de fratura

A caracterizacdo microestrutural das amostras de Inconel 718 foi realizada utilizando
um microscopio optico da Olympus, modelo BX51M, com uma camera digital da Zeiss, modelo
AxioCam ICc5 acoplada.

Para analises adicionais de microestrutura, caracterizacdo semiquantitativa de
carbonetos, fases secundarias e superficies de fratura foi utilizado um microscopio eletrénico
de varredura tipo FEG da marca Zeiss, modelo SUPRA40, com EDS acoplado (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy). A profundidade de fratura fragil foi medida utilizando-se as

ferramentas de medicao do software do FEG.



CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo, os resultados da validagdo dos adaptadores do RSL para corpos de
prova de secdo 10x10 mm? e comprimento 60 mm, a analise dimensional e microestrutural
dos corpos de prova usados nos ensaios de RSL e as propriedades mecénicas resultantes
para todas as condi¢des de tratamentos térmicos utilizados neste estudo sédo apresentados.
O efeito do raio de arredondamento dos entalhes utilizados sobre a forga limite para inicio de
nucleagao de trinca, obtida no ensaio de RSL, e as tensdes limite resultantes foram avaliadas.
Finalmente, as superficies de fratura dos corpos de prova testados em ambiente hidrogenado
sdo analisadas e seus resultados comparados com os modos de fratura encontrados na

literatura.

4.1. Resultado do ensaio de validagao dos adaptadores de corpos de prova

Os valores decorrentes das medi¢des das dimensdes do corpo de prova utilizado no
ensaio de validagao e suas respectivas incertezas se encontram no apéndice A.

O ciclo de carregamento e de descarregamento em fungdo das tensbes para cada
patamar de forga do ensaio de validagéo € mostrado na Fig. 4.1.

As tensbes maximas obtidas na medicdo com os sfrain gauges e calculada
analiticamente pelo equipamento de carregamento progressivo foram 634,94 + 2,33 MPa e
642,54 + 2,55 MPa, respectivamente.

Observa-se da Fig. 4.1, ciclo de carregamento e descarregamento, que houve uma
diferencga nas tensdes calculadas pelo programa supervisorio do RSL e a tensao medida pelos
extensOmetros. Esta diferenca foi de aproximadamente 2,5 % para as forgcas mais baixas

(20 N) e 1,15 % para as for¢cas mais altas (286 N), como mostrado na Fig. 4.2.
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Figura 4.1 - Tensbes medidas pelos strain gauges ligados em ponte completa e calculadas

pelo software do equipamento utilizado neste trabalho para validagdo dos adaptadores.
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Figura 4.2 - Erro entre a tensao calculada pelo RSL e a tensdo medida pelos extensémetros.

Em seu trabalho, Martiniano (2016) obteve erros da ordem de 0,6 % entre as tensdes

calculada e medida experimentalmente. O fato de a amostra utilizada no referido trabalho
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consistir de um corpo sélido com comprimento de 200 mm pode ter contribuido para um menor
valor de erro. Além disso, célula de carga utilizada no referido trabalho possuia capacidade
de 20 kN e a validagao atingiu forgas da ordem de 50 % deste valor.

No caso da presente dissertagao, foi utilizada uma célula de carga de 1 kN e o ensaio
de validagdo atingiu cerca de 30 % desta capacidade. Devido a reducao nas dimensdes do
corpo de prova usado na etapa de validacao, foi necessaria a utilizacdo de forgas menores
para que nao fosse atingido o limite de escoamento do corpo de prova. Este fato obrigou a se
operar a célula de carga em valores de for¢ca muito proximos ao seu fundo de escala e, por
isso, 0s maiores erros obtidos, da ordem de 2,5 %, se encontram nos patamares iniciais.

A montagem do tipo “sanduiche”, ou com adaptadores, que foi utilizada neste trabalho,
tem também, influéncia no erro, pois, o calculo da distancia dg compreende varios fatores
geometricos que podem propagar erros.

Em cargas mais altas o erro verificado foi menor e da ordem de 1,15 %. Os valores de
erro obtidos sao suficientemente satisfatérios uma vez que podem ser considerados
relativamente baixos e fornecem boa concordancia entre os dados de tensdao mecanica
medidos e calculados.

As tabelas com os respectivos valores de forga, angulo e tensdo do ensaio de

validacao dos adaptadores se encontram no Apéndice C.

4.2. Caracterizagao do material como recebido

O material, tal como recebido, foi caracterizado e nesta secdo sdo apresentados os
seus resultados. A norma APl 6A CRA (2015) delimita as condigbes minimas aceitaveis para
a aplicacao de ligas de Niquel tratadas termicamente com relagdo ao seu uso em ambientes

agressivos, corrosivos e onde predominam altas pressoes e altas temperaturas.

4.2.1. Analise de composigdo quimica
A Tabela 4.1 apresenta os resultados das analises de composi¢ao quimica dos estojos

de fixagdo como recebidos.



Tabela 4.1 - Composi¢ao quimica dos estojos de Inconel 718 analisados (% peso).

Estojo Ni Cr Nb Mo Fe Ti Al C Si
131 | 52,900 | 18,3700 | 5,330 3,143 | 18,100 | 1,050 0,530 | 0,027 | 0,102
132 | 52,700 | 18,300 | 5,360 | 3,131 | 18,100 | 1,170 | 0,581 | 0,027 | 0,102
135 | 52,900 18,100 | 5,270 3,055 | 18,400 | 1,100 0,551 | 0,028 | 0,114
139 | 52,200 | 18,370 | 5,380 | 3,315 | 18,500 | 1,180 A 0,618 | 0,031 | 0,054
142 | 52,300 18,300 | 5,430 3,260 | 18,500 | 1,170 0,631 | 0,031 | 0,055
144 | 52,000 | 18,300 | 5,420 | 3,280 | 18,730 | 1,190 A 0,626 | 0,033 | 0,053
157 | 52,700 | 18,100 | 5,190 3,120 | 18,800 | 1,070 0,563 | 0,028 | 0,099

De acordo com o resultado da analise quimica, todos os estojos fornecidos
apresentam composi¢ao quimica tipica do Inconel 718, estando todos os elementos
analisados rigorosamente dentro das faixas previstas nas normas APl 6A CRA (2015) e ASTM
B637 (2015).

4.2.2. Analise microestrutural dos estojos de Inconel 718 como recebidos

A microestrutura foi revelada utilizando o reagente Kallings n2 2. A Figura 4.3 mostra

a microestrutura do material como recebido.

Figura 4.3 - Microestrutura obtida por microscopia ética do Inconel 718 como recebido;

microscopia 6tica (MO).
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O material recebido apresenta microestrutura com grédo muito refinado possuindo
didmetro médio e respectiva incerteza de medicdo de 7,9 + 2,0 uym, para um nivel de
abrangéncia de 95%, medida na regido do nucleo do estojo de Inconel 718. Os contornos e o
interior dos graos apresentaram grande quantidade de estruturas aciculares.

Pela micrografia utilizando microscopio 6tico se observam evidéncias claras de maclas
caracteristicas de estrutura CFC no material na condi¢do como recebido.

A analise dos contornos de grao utilizando MEV revelou pequenas plaquetas contendo
niquel e nidbio em sua composi¢cao. O ponto onde foi realizada a analise qualitativa de
composi¢ao quimica, via EDS, e seu espectro correspondente sdo mostrados nas Figs. 4.4 e
4.5.

No espectro mostrado na Fig. 4.5 observam-se também picos caracteristicos de
elementos como ferro, cromo e titanio. Estes elementos estdo presentes na matriz do material
e aparecem na analise em fungéo da profundidade atingida pelo feixe de elétrons ao realizar
a analise via EDS. Esta profundidade é suficiente para detectar outros elementos que se

encontram na matriz do Inconel 718.

Figura 4.4 - Precipitado de fase 6.
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Figura 4.5 - Espectro obtido via EDS de precipitado de fase & com picos caracteristicos de

niquel e nidbio.

De acordo com o resultado mostrado no espectro da Fig. 4.5, estes precipitados
correspondem a fase &, tipicamente encontrada no contorno de grao do Inconel 718 (KAGAY,
2016) e se apresentam em comprimentos e espessuras variaveis, distribuidos uniformemente
na matriz austenitica do Inconel 718, como mostrado na Fig. 4.6.

Devaux et al (2008) observaram uma microestrutura similar em uma barra de 80 mm
de diametro de Inconel 718, laminada a quente. O tamanho de grdo e a abundéncia de fase
® nos contornos de grao foi atribuida ao processo termomecénico ao qual o material foi
submetido durante a sua fabricagdo. Chamanfar et. al. (2013) também mostraram que a
cinética de nucleacéo de fase 6 depende do histérico de tratamentos termomecanicos ao qual
o material foi submetido. Foi demonstrado para um tarugo forjado de Inconel 718 que, a
precipitacdo da fase © durante um tratamento térmico subsequente foi consideravelmente
variada do centro para a borda do tarugo forjado. Isso pdde ser atribuido a variagédo nas
tensdes aplicadas ao tarugo.

Os carbonetos e fases secundarias presentes foram analisados utilizando-se EDS, o
que confirmou a presenga de precipitados de formato poligonal contendo titanio, como
mostrado na Fig. 4.7 com seu respectivo espectro na Fig. 4.8. Precipitados com formato
aproximadamente esferoidal e contendo niébio s&do mostrados nas Figs. 4.9 e 4.10,
caracterizando, assim, as fases secundarias caracteristicas presentes no Inconel 718. Os
precipitados com formatos poligonais foram caracterizados como nitretos de titdnio e os

precipitados com formato esferoidal, carbonetos de niébio (DEMETRIOU et al., 2017).
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Figura 4.6 - Analise microestrutural do Inconel 718 como recebido feita em MEV. Presenca

de plaquetas espessas de fase 6 e precipitado de NbC nos contornos de gréo.

Figura 4.7 - Precipitado com formato poligonal de nitreto de titanio (TiN).
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Figura 4.9 - Precipitado com formato aproximadamente esferoidal de carboneto de niébio
(NbC).
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Figura 4.10 - Espectro obtido via EDS de precipitado com picos caracteristicos de niobio.
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A norma API 6A CRA (2015) fornece exemplos de microestruturas aceitaveis para a
utilizagdo do Inconel 718 como componente de uso submarino. A microestrutura observada
no material como recebido é inaceitavel. Sob a 6tica do que prevé a referida norma, isto é
devido a alta quantidade de fase & nos contornos de grao, ja que esta é tida como uma fase

deletéria para as propriedades mecanicas do Inconel 718 em aplicagdes industriais.
4.2.3. Ensaios de tragdo na avaliacao das propriedades mecanicas do material recebido
Foram produzidos cinco corpos de prova de se¢ao circular para serem utilizados nos

ensaios de tragdo. Os resultados obtidos sdo mostrados na Tab. 4.2.

Tabela 4.2 - Resultados do ensaio de tragdo do estojo de Inconel 718 como recebido

Limite de Limite de Médulo de
Corpo de Escoamento Resisténcia a Elasticidade (E) | Deformacgao
prova (o) [MPa] Tragao (oyrs) [MPa] [GPa] maxima [ %]
1 963,0356 1253,6032 207,8483 21,6546
2 947,9002 1262,8137 205,8073 24,1418
3 956,9937 1273,7738 204,8147 26,3527
4 966,2072 1282,3927 209,7602 26,4767
5 938,7990 1273,6552 210,9245 25,6205
Média 954,5871 1269,2477 207,8310 24,8493
Desvio
S 10,0616 9,9885 2,3015 1,8006

O valor médio obtido para o limite de escoamento aproxima-se do limite superior da
faixa de designacao de 120 ksi. A deformacdo maxima foi de 24,8493 % o que atende ao
limite minimo de 20 % esperado para o Inconel 718 segundo a norma API 6A CRA (2015)
CRA (2015).

4.2.4. Ensaios de dureza no material como recebido

Os resultados para os ensaios de microdureza no material como recebido foram
realizados utilizando carga de 100 gf (HV 0,1). O perfil de microdureza € mostrado na Fig.
4.11.
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Um perfil de microdureza similar foi observado por Altenhofen (2012) para um estojo
de Inconel 718, cujos filetes foram produzidos por laminagao. Este processo, realizado apds
a etapa de tratamentos térmicos, tende a produzir uma microestrutura altamente deformada,
como mostrado na Fig. 4.12. Esta regiéo foi formada principalmente por pequenas lamelas de
fase & com granulometria muito fina, indicando que, possivelmente, estas tenham sido
fraturadas durante o processo de laminag¢do. Este processo produz uma regido altamente
deformada e de alta dureza em uma profundidade de até 2 mm da raiz dos filetes

aproximadamente.
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Figura 4.11 — Perfil de microdureza Vickers (HV 0,1) para o material como recebido.

A—— | Raiz do filete

e Regido altamente deformada

Figura 4.12 - Regiao de altamente deformada na raiz do filete do estojo.
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Observa-se na Fig. 4.13 um nitreto de titanio, cuja dureza reportada se encontra na
faixa de 1800 — 2100 HV (DAUDT, 2012), cercado por pequenas plaquetas de fase & sobre a
matriz austenitica.

Isto mostra que, apesar das altas tensdes envolvidas no processo de fabricagéo dos
filetes, os nitretos de titanio presentes possuem tendéncia a manter a sua geometria, ao
contrario da fase & que tende a se fragmentar e produzir um padrao de fluxo em torno dos

precipitados presentes na matriz do Inconel 718.

Figura 4.13 - Nitreto de titdnio contornado por pequenas plaquetas de fase 6.

Foi realizado um ensaio de dureza com carga de 10 kgf no nucleo de uma amostra
retirada do centro do estojo de fixagdo. Os pontos de medicdo comegaram na extremidade da
amostra indo em direcao ao centro, espacados de 0,5 ym. Os valores obtidos sdo mostrados
na Tab. 4.3.
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Tabela 4.3 - Resultados de dureza Vickers no nucleo das amostras do material como

recebido.

N° da medicao | Dureza HV10
1 383,5
388,0
388,9
383,5
386,2
387,1
382,6
386,2
391,6
10 393,4
Média 387,1

Desvio padrao 3,5

© o N o O A O DN

Dos resultados, pode-se concluir que a dureza no centro do estojo se apresenta mais

uniforme e com valor médio de 387,1 HV10, o que corresponde a aproximadamente 39 HRC.

4.3. Caracterizagcao dos materiais tratados termicamente

Foram realizados trés tratamentos térmicos diferentes visando a obtencido de
diferentes propriedades mecanicas e durezas para os materiais avaliados neste trabalho. Os
resultados sdo discutidos nos préximos subitens em relagdao ao que se prevé nas normas

pertinentes e comparados com trabalhos de outros autores.

4.3.1. Ensaios de tragédo

As propriedades mecéanicas a temperatura ambiente para os corpos de prova tratados
termicamente foram obtidas através do ensaio de tragdo e seguindo recomendacgdes da
norma ASTM E8 (2009). Os valores médios e os desvios padrao obtidos de trés corpos de
prova para cada condigédo de tratamento térmico sdo sumarizados na Tab. 4.4. Os valores de

todos os ensaios de tragéo realizados encontram-se no apéndice F.
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Tabela 4.4 — Sumario de resultados dos ensaios de tragdo e o desvio padrao para os

tratamentos térmicos realizados.

Norma Limite de escoamento Limite de resisténcia Deformacgao
(oy) [MPa] (oyrs) [MPa] maxima ( %)
TTA 847,3+12,9 1200,6 + 13,7 30,4+0,8
TTB 1 931,1+8,3 1237,2+9,6 29,8+2,0
TTB 2 945,1 + 3,8 1243,8 +4,8 28,7+0,8
TTC 1129,5 + 14,7 1322,4 + 6,6 19,1+£2,6

Com o tratamento a 785 °C por 6 horas, TTA, foram obtidos corpos de prova com
valores minimos exigidos para limite de escoamento, limite de resisténcia e deformacéo
maxima na fratura segundo a norma APl 6A CRA (2015). Kernion et. al. (2015) realizou
tratamento térmico com tempo e temperatura similares, obtendo material com propriedades
mecanicas praticamente iguais as que sdo mostradas aqui para esta condi¢cao de tratamento
térmico. Pelas propriedades mecanicas obtidas com este tratamento, o material se qualifica
na condicao de 120 ksi.

O material tratado a 765 °C por 6 horas, TTB, cujo objetivo era de se obter um material
tratado para dureza maxima, atingiram-se os valores minimos de propriedades mecanicas
exigidos e maiores do que os obtidos para a condigdo de tratamento anterior. As propriedades
mecanicas obtidas se encontram préximas as faixas superiores para a designacao de 120 ksi
como mostrado na Tab. 4.5 retirada da norma APl 6A CRA (2015). Os valores obtidos de
propriedades mecanicas, porém, se apresentam abaixo do que foi obtido nos trabalhos de
Kagay (2016) e Kernion et. al. (2015) para um mesmo tempo e temperatura de tratamento

térmico.

Tabela 4.5 - Requisitos minimos de propriedades mecanicas para o Inconel 718 (APl 6A
CRA, 2015).

) _ B Limite de Limite de Limite de Deformagéo
Numero | Designagéo o o
_ Escoamento Escoamento Resisténcia minima
UNS | do material
Min. ksi (MPa) | Max. ksi (MPa) | Min. ksi(MPa) (%)
120 ksi 120 (827) 145 (1000) 150 (1034) 20
NO7718
140 ksi 140 (965) 150 (1034) 165 (1138) 20

Em seu trabalho, Kagay (2016) explica que os tratamentos térmicos descritos na

norma APl 6A CRA (2015) nado resultam necessariamente em ligas que atinjam valores

minimos de resisténcia especificados e, portanto, € importante usar a resisténcia real obtida
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através dos tratamentos térmicos do material ao comparar a resisténcia a fragilizagdo por
hidrogénio.

O material tratado com dois patamares de temperatura, TTC, apresentou os valores
minimos exigidos pela norma ASTM B637 (2015), porém, menores em relagdo aos que foram
obtidos por Kernion et. al. (2015).

As diferengas encontradas entre as propriedades mecénicas obtidas com os
tratamentos térmicos e a dos trabalhos citados podem estar relacionadas com a composicao
quimica da liga de Inconel base utilizada nos trabalhos citados, uma vez que ha pequenas

diferengas na composigao da liga utilizada no presente trabalho.

4.3.2 Ensaios de dureza

A Tabela 4.6 apresenta os resultados dos ensaios de dureza Rockwell das amostras
de controle para cada lote de corpos de prova, produzidos de acordo com o tratamento térmico
realizado, com suas respectivas incertezas de medigdo. Ou seja, foi escolhido aleatoriamente
um corpo de prova para servir de referéncia para a condigao atingida em cada tratamento
térmico, como determinado pelas normas APl 6A CRA (2015) e ASTM B637 (2015).

Tabela 4.6 — Dureza Rockwell C média dos corpos de prova de controle para cada

tratamento térmico.

o Uos %
Dureza média
k [HR]
[HRC]

TTA 34,0 2,15 | 1.1
TTB 1 37,0 1,98 | 0,8
TTB 2 37,0 2,00 | 0,8
TTC 40,0 2,05| 0,9

Os tratamentos térmicos A e B foram baseados na norma APl 6A CRA (2015), que
determina que as durezas obtidas nos tratamentos térmicos recomendados para o Inconel
718, utilizado em aplicagdes de exploragao de 6leo e gas, devem se encontrar na faixa entre
32 e 40 HRC. Com base nos resultados da tabela, verifica-se que os corpos de prova usados
como amostra de controle atendem as especificagdes de dureza da norma.

O tratamento térmico C é baseado na norma ASTM B637 (2015), que prevé somente
o limite minimo de dureza, equivalente a 331 HB, o que, em valores convertidos para dureza

Rockwell, é aproximadamente 34,5 HRC. Assim, foi também atingido o valor minimo
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especificado para esta condi¢do. As tabelas completas com os resultados de dureza Rockwell

para todos os corpos de prova utilizados neste trabalho encontram-se no Apéndice D.

4.3.3. Analise microestrutural

A norma API 6A CRA (2015) determina que o tamanho de grdo do Inconel 718 deve
ser ASTM 2 ou mais refinado apds as etapas de tratamento térmico, ou seja, solubilizacéo e
envelhecimento, com o objetivo de que sejam atingidas propriedades mecanicas minimas
recomendadas para uso industrial. A norma ASTM B637 (2015) nao prevé tamanho minimo
para o grao obtido apds os tratamentos térmicos.

Desta forma, foram preparadas amostras metalograficas para todas as condigées de
tratamento térmico, como também do material como recebido e seus tamanhos de grao foram
analisados segundo a norma E112 (ASTM, 2013) através do método dos interceptos lineares.
A tabela 4.7 mostra os resultados para o tamanho de grao médio. O tamanho de grao médio,

para o material como recebido, foi medido em uma regido no nucleo do estojo de fixagao.

Tabela 4.7 — Tamanho de gr&do para o Inconel 718

Diametro de grao Numero do tamanho de grao
Tratamento Térmico médio ASTM (G)
(um)
Material como recebido 79+20 11,0
TTA
75,5+5,0 4.5
1040 °C/2 h + 785 °C/6 h
TTBA1
75,5+ 11,2 4,5
1040 °C/2 h + 765 °C/6 h
TTB2
722 +11,7 4,7
1040 °C/2 h + 765 °C/6 h
TTC
1010 °C/1 h + 718 °C/8 h + 63,5+ 8,7 5,0
621 °C/8 h

O tamanho de grao é altamente dependente da temperatura de solubilizagao e ele
tende a aumentar com o aumento da temperatura (CHEN; ZHAO; RONG, 2014). Apesar disto,
os tamanhos de grao obtidos foram relativamente préximos indicando boa repetibilidade. Isto
fica evidente quando se observa a incerteza de medi¢cdo para cada tratamento térmico

realizado.
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Os tratamentos realizados segundo a norma APl 6A CRA (2015) apresentaram
didmetros médios de grdo similares, de aproximadamente 75,5 ym, e o material tratado
segundo a norma ASTM B637 (2015), apresentou didametro médio de grdo um pouco menor
de, aproximadamente, 63,5 ym.

Estes resultados estdo em bom acordo com os trabalhos de outros autores
(DEMETRIOU et al., 2017; LEE; HOU, 2012; SARTORI, 2014), cujos tamanhos de grao
obtidos para os tratamentos térmicos baseados nas normas API 6A CRA (2015) e ASTM B637
(2015) se encontram nas faixas entre 65 um e 75 ym, respectivamente (nimero de tamanho
de grao ASTM 4,5-5,0).

Micrografias obtidas por meio de microscopio 6tico sdo mostradas na Fig. 4.14. E
possivel observar que todas as microestruturas apresentam caracteristicas similares e graos
austenisticos equiaxiais com maclas tipicas desta microestrutura. Observa-se também a
presenca de pequenos carbonitretos nos contornos de grao, como também espalhados na
matriz da microestrutura, conforme observado também por Sundararaman et al. (2010) e Bor
et al. (2010).

Os contornos de grao foram avaliados utilizandoo MEV. Foi observada a presenga de
plaquetas de fase & nao continua, se estendendo ao longo dos contornos de gréo para as
condigbes de tratamento térmico A e B, como mostrado nas Figs. 4.15 e 4.16.

Nao foi possivel avaliar a composi¢cao quimica da fase & por meio de EDS devido ao
seu pequeno tamanho. Assim, esta fase foi identificada pela sua morfologia caracteristica
reportada na literatura (ANDERSON et al., 2017; GALLIANO et al., 2014; LIUFA et al., 2002;
TARZIMOGHADAM et al., 2016). Carbonetos de niébio podem ser vistos também nos
contornos de grado, produzindo um pequeno efeito de fixagdo do contorno de gréo
(THORSTENSEN, 2016).



74

Figura 4.14 — a) Material como recebido. Microestrutura obtida para os materiai apds os
tratamentos térmicos. b) TTA. ¢) TTB. d) TTC.

Figura 4.15 — a) Contornos de grao do Inconel 718 contendo precipitados de fase &. b) Detalhe
do contorno de grao mostrando fase & e pequena area exaurida de fases y' e y” para a

condicao de tratamento térmico A; MEV.
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Figura 4.16 — a) Contornos de gréo do Inconel 718 contendo precipitados de fase © para a

condicao de tratamento térmico B. b) Detalhe do contorno de grao mostrando fase 6; MEV.

As fases Y’ e y” sdo precipitados nanométricos distribuidos uniformemente na matriz
do Inconel 718. Houve diferengas na espessura das fases y' e Yy’ produzidas em cada
tratamento térmico utilizado. O tratamento térmico A produziu precipitados mais grosseiros,
como mostrado na Fig. 4.17, ao passo que o tratamento térmico B produziu precipitados y’ e
Yy~ de granulometria mais fina, como mostrado na Fig. 4.18. Devido ao tamanho nanométrico

destes precipitados, ambos se mostram indistinguiveis mesmo a grandes magnificagdes.

de gréo e precipitados grosseiros de fases y’ e y” uniformemente distribuidos na matriz do

Inconel 718 .
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Figura 4.18 - Imagem de MEV para o tratamento térmico B, mostrando a fase & no contorno
de gréo e precipitados finos de fases y’ e y”, uniformemente distribuidos na matriz do Inconel
718.

Por outro lado, o tratamento térmico realizado em dois patamares, conforme a norma
B637 (ASTM, 2015), TTC, apresentou uma microestrutura onde nado se observaram
evidéncias de fase & nos contornos de grao, como mostrado na Fig. 4.19. Esta microestrutura
€ normalmente obtida quando se realizam tratamentos térmicos de solubilizagdo a
temperaturas acima de 1020 °C, capazes de solubilizar completamente a fase 6 pré-existente
em contornos de grao do Inconel 718, e envelhecimento em temperaturas abaixo de 720 °C,
onde se precipita pouca fase & (CALIARI et al., 2011; CHANG et al., 2014). Obtém-se assim
uma condi¢ao de “subenvelhecimento”, onde precipitados de fase & nos contornos de gréo
néo séo encontrados (KAGAY, 2016).
Com este tratamento térmico, foram obtidos os maiores valores de resisténcia mecénica
e dureza. Isso se deve a formagdo de precipitados Yy e Yy’ extremamente finos e

homogeneamente dispersos na matriz
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Figura 4.19 - Imagem de MEV para a condi¢ao de tratamento térmico C mostrando auséncia

da fase & no contorno de gréo e precipitados finos de fases y’ e y” uniformemente distribuidos

na matriz do Inconel 718.

4.4. Avaliagao da rugosidade, dimensoes e tolerancias dimensionais dos corpos

de prova utilizados nos ensaios de RSL

Nesta secdo s&o discutidos os resultados das medidas dimensionais e suas
respectivas tolerancias, rugosidade superficial e a rugosidade do entalhe, obtidos para os
corpos de prova utilizados nos ensaios de RSL a luz da norma ASTM F519 (ASTM, 2013).

4.4.1. Rugosidade superficial dos corpos de prova

Apos as etapas de fabricagdo e tratamentos térmicos, todas as faces dos corpos de
prova foram retificadas para se obter superficies que atendessem aos critérios de tolerancia
dimensional e rugosidade superficial exigidos pela norma F519 (ASTM, 2013). Foi realizada
interferometria utilizando luz branca na avaliagéo da rugosidade superficial das faces de um
corpo de prova e os resultados sao mostrados na Tab. 4.8.

A norma F519 (ASTM, 2013) determina que o acabamento superficial deve ser 63
RMS (Root Mean Square), dado em micropolegadas, ou menor que esse valor. Este valor
convertido em micrometros corresponde a um parametro Ra de aproximadamente 1,5
micrometros. O resultado obtido esta dentro da faixa exigida pela norma e, portanto, o
processo de retificacao foi satisfatorio para obtengdo das tolerancias de rugosidade

superficial.
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Tabela 4.8 — Parametros de rugosidade superficial (um) para uma face de corpo de prova

retificado.
Parametro | Média | Desvio Padrao | Minimo A Maximo
Rp 1,77 0,59 1,37 2,80
Rv 1,87 0,41 1,25 2,29
Rz 3,64 0,82 2,89 4,92
Rc 1,21 0,16 1,01 1,46
Rt 4,35 1,20 3,20 6,25
Ra 0,37 0,05 0,31 0,45
Rq 0,49 0,08 0,39 0,62
Rsk 0,35 0,01 0,33 0,36
Rku 4,44 0,76 3,77 5,68

4.4.2. Rugosidade dos entalhes de 80 um e 250 um

Os entalhes foram produzidos via eletroerosao a fio. A norma F519 (ASTM, 2013)
determina que o acabamento superficial do entalhe deve ser 32 RMS (Root Mean Square),
dado em micropolegadas, ou menor que esse valor. Este valor convertido em micrometros
corresponde a um parametro Ra de aproximadamente 0,8 micrometros.

Foi utilizada interferometria de luz branca para medir as rugosidades dos entalhes de
raios 80 uym e 250 pym. A Figura 4.20 mostra o perfil tridimensional do comprimento dos

entalhes onde foi realizada a medicao.
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Figura 4.20 — Perfil tridimensional do comprimento do entalhe onde foi realizada

interferometria. a) Raio de 80 um b) Raio de 250 pm.
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Os resultados para as medi¢des da rugosidade dos entalhes sdo mostrados nas Tabs.

49e4.10.

Tabela 4.9 - Parametros de rugosidade superficial (um) para o entalhe de 80 um.

Parametro | Média | Desvio Padrao | Minimo A Maximo
Rp 7,23 0,88 6,22 8,47
Rv 5,56 0,28 5,14 5,81
Rz 12,79 0,82 11,65 13,61
Rc 4,35 0,24 4,08 4,67
Rt 14,97 1,68 13,45 17,71
Ra 1,31 0,18 1,13 1,58
Rq 1,76 0,20 1,60 2,09
Rsk 0,56 0,25 0,20 0,87
Rku 5,27 1,59 4,03 7,07
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Tabela 4.10- Parametros de rugosidade superficial (um) para o entalhe de 250 pym.

Parametro | Média | Desvio Padrao | Minimo A Maximo
Rp 5,16 0,40 4,74 5,82
Rv 4,24 0,19 4,00 4,48
Rz 9,59 0,44 9,26 10,30
Rc 3,69 0,21 3,45 4,01
Rt 11,35 1,30 10,16 13,26
Ra 1,21 0,07 1,14 1,31
Rq 1,56 0,08 1,49 1,69
Rsk 0,35 0,08 0,28 0,48
Rku 3,76 0,19 .80 4,04

O método de eletroeroséao a fio ndo conseguiu atender a especificagéo de acabamento
superficial previsto na norma F519 (ASTM, 2013). Os valores obtidos de rugosidade sao
quase o dobro do que se prevé na norma sendo, portanto, um processo insatisfatério para a
producao dos entalhes. Futuramente, deve-se um desenvolver um método que possa atender
as especificagdes de rugosidade superficial para aos entalhes. Foram realizadas tentativas
de se lixar e polir os entalhes. No entanto, o método adotado foi totalmente insatisfatério. No
caso do entalhe com raio de 80 uym, as superficies laterais do entalhe foram desgastadas sem,
contudo, se atingir o raio do entalhe.

Para o entalhe de 250 ym, foi possivel lixar e polir a sua superficie, observando-se
uma clara diferenga entre uma superficie polida e uma nao polida. No entanto, observou-se
também um aumento maior que 25 um no raio de arredondamento do entalhe. Este valor esta
acima da tolerancia permitida pela norma F519 (ASTM, 2013). Assim, optou-se por utilizar a
rugosidade obtida com a eletroerosao a fio.

Martiniano (2016) e Nanninga (2005) utilizaram o método de RSL para ensaiar agos
AISI 4140 na condig¢ao temperado e revenido. Ambos os autores obtiveram valores limites de
forca de fratura muito préximos quando ensaiados em solugéo padrao de NaCl 3,5 % e sob
potencial catodico de -1,2 Vagage. Os entalhes dos corpos de prova do primeiro foram
produzidos via eletroerosdo, tal como na presente dissertagdo, enquanto que os entalhes do
segundo foram produzidos via usinagem de preciséo.

Os valores de rugosidade obtidos por Martiniano (2016) foram pdximos aos obtidos
neste estudo a (= 1,3 ym). Nanninga (2005), apesar de nao fornecer resultados de rugosidade,
afirma em seu trabalho que seus corpos de prova estavam em conformidade com a norma
F519 (ASTM, 2013). Na literatura, valores de rugosidade menores do que 0,8 ym séo
normalmente reportados para usinagem de precisao (MANDAL; CHANDRA, 2014).
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Apesar das diferentes rugosidades obtidas dos diferentes processos utilizados na

confeccdo dos entalhes, este parametro parece ter exercido pouca influéncia no resultado

pratico. Ambos os autores observaram queda de forga semelhante em corpos de prova de
aco 4140 beneficiado com dureza de 419 HVN (= 43 HRC), de aproximadamente 70 %, como

mostrado nas Figs. 4.21 e 4.22.
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Figura 4.21 — Variagao da forga limite (Pth) em fungao da dureza superficial de corpos de

prova feitos em acgo 4140 beneficiado ensaiados em RSL sob potencial catédico de -1,2
VAg/AgCl (MARTINIANO, 2016b).
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Figura 4.22 — Grafico mostrando os efeitos do teor de elementos de liga na suscetibilidade a

fragilizagao por hidrogénio para agos ensaiados em RSL sob potencial catddico de -1,2
VAg/AgCI. Os pontos vermelhos representam o ago 4140 beneficiado (NANNINGA, 2005).
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No entanto, o método de eletroerosdo se mostrou satisfatério para confeccéo de raio
de arredondamento do entalhe de 0,250 + 0,025 mm e para o raio de 0,800 x 0,025 mm, que
nao é previsto na norma. Uma medida realizada via microscoépio 6tico para cada um dos raios

de arredondamento utilizados neste trabalho sdo mostrados nas Figs. 4.23 e 4.24.

( '1'5. bt

Figura 4.24 — Raio de arredondamento de 250 um

4.4.3. Avaliacdo das dimensoées e tolerancias dimensionais dos corpos de prova

Os resultados obtidos na medicao das dimensdes para um corpo de prova escolhido
arbitrariamente e proveniente de cada tratamento térmico realizado sdo mostrados nas Tabs.
411 a4.14.
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As tabelas completas com as dimensdes dos corpos de prova utilizados nesta
dissertacdo encontram-se no Apéndice E. O raio de arredondamento do entalhe para o corpo
de prova esta indicado como R80 e R250 para raios equivalentes a 80 um e 250 um,

respectivamente.

Tabela 4.11 — Dimensdes e tolerancias para o CP1, TTA, 34 HRC, R80

Média [mm] k Ugs % [mm]
ITA Comprimento 59,9084 1,96 0,0015
Largura 9,9607 1,96 0,0013
(34 HRC)
Altura 6,448 2,09 0,003

Tabela 4.12 - Dimensdes e tolerancias para o CP2, TTB1, 37 HRC, R80

Média [mm] k Ugs % [mm]
Comprimento 59,8222 1,96 0,0015
TTB 1
Largura 9,9585 1,96 0,0013
(37 HRC)
Altura 6,445 4,30 0,012

Tabela 4.13 - Dimensoes e tolerancias para o CP1, TTB2, 37 HRC, R250

Média [mm] k Ugs % [mm]
Comprimento 60,18 1,96 0,0015
TTB 2
Largura 10,4451 1,96 0,0013
(37 HRC)
Altura 6,466 3,18 0,006

Tabela 4.14 - Dimensdes e tolerancias para o CP1, TTC2, 40 HRC, R80

Média [mm] k Ugs o, [mm]
ITC Comprimento 60,1414 1,96 0,0015
Largura 9,8774 1,96 0,0013
(40 HRC)
Altura 6,203 4,30 0,022

As tolerancias para o comprimento, largura e altura, segundo especificacao da norma
F519 (ASTM, 2013) sdo 2,54 mm, para o comprimento e 0,254 mm para largura e altura. As
tolerancias dimensionais de perpendicularidade e paralelismo devem ser da ordem de 0,175

um.
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Os valores relacionados ao comprimento ficaram ligeiramente maiores do que o
previsto devido a dificuldade de se cortar uma segdo com comprimento maximo de 58,5 mm,
uma vez que o disco de corte deve ser inserido no espago entre filetes do estojo para serem
cortados. As demais dimensdes para todos os corpos de prova ficaram dentro do especificado
pela norma F519 (ASTM, 2013).

Os valores das tolerancias dos desvios de perpendicularidade e paralelismo para todos

os corpos foram calculados. As referéncias para os lados examinados sao dadas na Fig. 4.25.

- th

Figura 4.25 — Identificagdo das faces do corpo de prova para medigéo das tolerancias de

orientagao.

Assim, a legenda para a medi¢éo das tolerancias ficou como segue:
.Para as tolerancias de paralelismo:

< ED - Paralelismo entre as faces esquerda e direita;
s Sl - Paralelismo entre as faces superior e inferior;

/

<+ FT - Paralelismo entre as faces frontal e traseira;

Para as tolerancias de perpendicularidade:

¢+ SD - Perpendicularidade entre a face superior e a face direita;

% SE - Perpendicularidade entre a face superior e a face esquerda;
% SF - Perpendicularidade entre a face superior e a face frontal;

% ID - Perpendicularidade entre a face inferior e a face direita;

% |E - Perpendicularidade entre a face inferior e a face esquerda;

% IF - Perpendicularidade entre a face inferior e a face frontal,

Apesar de pequenas variagdes nas medicdes das tolerancias, os valores obtidos
ficaram dentro das margens especificadas pela norma F519 (ASTM, 2013) para todos os
corpos de prova utilizados. Em fungdo da grande quantidade de dados relacionados as

tolerancias dimensionais, estes valores se encontram tabelados no Apéndice E.
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4.5. Ensaios fratura rapida

Nesta secao sdo apresentados e discutidos os resultados para os ensaios de fratura
rapida (FFS), realizados nos corpos de prova dos diferentes tratamentos térmicos e diferentes
raios de arredondamento de entalhe.

A norma F1624 (ASTM, 2012) prevé a realizacdo de apenas um ensaio de fratura
rapida para obtengao da forga maxima Pers (sendo, Prrs = Pmax No primeiro ensaio). Assim,
sdo mostrados nas Figs. 4.26 e 4.27 os resultados para os ensaios ao ar para cada condicao
de tratamento térmico realizado e cada entalhe utilizado.

A fim de melhor observar os efeitos de diferentes taxas de carregamento, durezas e
raios de entalhe na evolugdo das curvas de fratura rapida dos materiais sdo mostradas
separadamente as curvas dos materiais com durezas de 37 € 40 HRC.

Para uma mesma taxa de carregamento, como mostrado na Fig. 4.28, os resultados
mostram que o entalhe mais severo, com raio de 80 um, permite que as tensdes maximas

sejam alcangadas em forgas aplicadas mais baixas e em menor tempo.
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—TTA (34HRC) —TTB1 (37THRC) —TTC (40HRC)

Figura 4.26 — Forga maxima obtida nos ensaios de fratura rapida para corpo de prova com

raio de arredondamento de entalhe de 80 uym.
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Figura 4.27 - Forga obtida nos ensaios de fratura rapida para corpo de prova com raio de
arredondamento de entalhe de 250 pm.
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Figura 4.28 — Comparativo do ensaio de fratura rapida para o material com dureza de 37

HRC. Taxa de carregamento igual a 9 MPal/s.

Quando a taxa de carregamento é diferente, como mostrado na Fig. 4.29, observa-se

um comportamento similar, uma vez que o raio de entalhe mais severo continua atingindo a
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forca maxima mais rapidamente.Contudo, é observada uma diferenga nos valores de forga
maxima atingidos. Esta diferenga é esperada, uma vez que esta dispersao esta associada as
propriedades mecanicas obtidas no tratamento térmico.Logo, ndo séo esperadas diferengas
significativas nos valores da forca maxima de fratura em fungéo dos raios de entalhe testados.
As diferencas devem estar associadas as dispersoes de valores de propriedades mecanicas

resultantes dos tratamentos térmicos.
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Figura 4.29 — Comparativo do ensaio de fratura rapida para o material com dureza de 40 HRC.
Taxa de carregamento para raio de 80 ym igual a 9 MPa/s e taxa de carregamento para raio
de 250 um igual a 6 MPa/s.

O corpo de prova produzido utilizando o tratamento térmico C apresentou a maior forga
maxima e o corpo de prova produzido segundo o tratamento térmico A apresentou a menor
forca maxima no ensaio de fratura rapida para qualquer condicio de raio de arredondamento
de entalhe. Estes resultados sdo consistentes com o que foi observado no ensaio de tracao,
uma vez que o material produzido utilizando o tratamento térmico C apresentou a maior
resisténcia mecanica e a maior dureza.

A Tabela 4.15 apresenta um comparativo entre as forgas obtidas no ensaio de fratura
rapida para os raios de entalhe de 80 e de 250 um. As maiores diferencas foram observadas

nos tratamentos térmicos A e C.
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Com relagao as tensdes maximas, uma diferenga percentual semelhante foi observada
como mostrado na Tab 4.16. Estas diferencgas, tanto para a forga quanto para as tensdes,
ficaram abaixo de 10 % para todos os casos e os valores obtidos foram relativamente
préximos para corpos de prova com aproximadamente mesma dureza, mostrando que houve

boa reprodutibilidade de resultados nos tratamentos térmicos.

Tabela 4.15 — Comparativo da forga maxima obtida nos ensaios de fratura rapida.

PFFS [N] PFFS [N] Diferenga
R80 R250 (%)
TTA
344,506 367,779 6,76
(34 HRC)
TTB1/TTB2
371,163 374,952 1,02
(37 HRC)
TTC
450,257 415,669 -7,68
(40 HRC)

Tabela 4.16 — Comparativo de tensdo maxima obtida nos ensaios de fratura rapida.

O [MPa] O [MPa] Diferenca
R80 R250 (%)
TTA
2031,8 2167,2 6,66
(34 HRC)
TTB1/TTB2
2186,2 2213,3 1,25
(37 HRC)
TTC
2684,5 2495,3 -7,05
(40 HRC)

4.6. Ensaios de RSL com fragilizagao por hidrogénio

Nesta secdo é mostrada a validagdo do modelo matematico utilzado para a analise
das curvas. Sao mostrados também os resultados obtidos para os ensaios de RSL conduzidos
em corpos de prova com diferentes tratamentos térmicos, durezas e raios de arredondamento
de entalhe ensaiados sob um mesmo potencial catédico de -1,2 Vagiagcl € imersos em solugéo
de NaCl 3,5 %.
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4.6.1. Aplicagdo do modelo matematico para determinagdo do Pth

Nesta secao € demonstrada a forma como foi aplicada o modelo matematico descrito
na secao 3.7.2 desta dissertagcio para analisar as curvas produzidas nos ensaios de RSL com
fragilizagao por hidrogénio. O exemplo mostrado a seguir corresponde a avaliagéo feita para
corpos de prova com raio de entalhe de 80 um e dureza de 40 HRC. As analises das curvas
para os demais corpos de provas foi realizada da mesma maneira.

O objetivo da analise é determinar o patamar a partir do qual o erro acumulado passa
a ser sempre crescente e positivo como mostrado na Fig. 4.30.

N° do a
AF(p)[N]  Erro%(p)
Lo patama
Erro (%) do delta de forga em relagao a media acumulada
-_— . . . : . 1 5,9672 0
300} 2 2,4523 -58,9035
250} 3 1,9686 -53,2377
200} 4 2,0285 -41,4181
%
150} / 5 1,9363 -37,622
100+ / ] 6 1,6005 -44,243
5ar 7 1,5904 -40,1862
. i 8 1,8442 26,4147
= 9 17947  -25,9459
100 L
0 2 ; 6 ’ 1 12 w10 17555 -254117 |
Nidmero do patamar 11 2,8029 22,1923
12 8,7056 272,0144
13 11,6119 304,518

Figura 4.30 — Analise da curva do primeiro ensaio de RSL para corpo de prova com dureza
de 40 HRC e raio de entalhe de 80 um.

Conclui-se a partir da analise que o ultimo patamar onde provavelmente a forca se
manteve constante pela duragdo do total do patamar, foi no décimo patamar sendo este,
portanto, escolhido como o Pth para o primeiro ensaio.

As anadlises para o segundo e terceiro ensaios com fragilizacdo por hidrogénio sao
mostradas nas Figs. 4.31 e 4.32. Para o0 segundo ensaio, o patamar correspondente ao Pth
foi o de numero 14 e para o terceiro ensaio o patamar do Pth foi o de niumero 17.

A Figura 4.33 apresenta o resultado da série de ensaios com fragilizagao por
hidrogénio para os corpos de prova com dureza de 40 HRC e raio de entalhe de 80 um Desta
forma, as forgas limite invariantes para as trés curvas foram respectivamente:

% Pth 1° ensaio: 54,1 %
% Pth 2° ensaio: 46,2 %
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% Pth 3° ensaio: 46,3 %
A forga limite invariante final, determinada para uma série de trés ensaios € tomado
como sendo o menor valor entre todos os valores obtidos (ASTM, 2012) sendo, portanto,

equivalente ao segundo ensaio com Pth igual a 46,2% da forga maxima 450,257 N.

N° do patamar AF(p} [N] Errosi{p)
Erro (%) do delta de forga em relagio 3 média acumulada L izl 2
400 . ' . - ' . - T 2 1,803 50,8
= 3 1736 451
300 } 4 1729 356
5 1,528 376
s 200} 6 1332 411
7 1,360 35,5
siio] 8 1,508 18,7
g 1,241 -36,4
a 10 1111 407
i 11 0,143 204
12 1176 333
100 " n L A i L i L A
0 2 4 8 ] 10 12 14 16 18 20 13 1473 141
Numero do patamar | 14 1,565 77 |
15 2,350 38,3
16 3,945 127.8
17 5,399 1888
18 9,725 3682
12 11,922 3764

Figura 4.31 - Analise da curva do segundo ensaio de RSL para corpo de prova com dureza
de 40 HRC e raio de entalhe de 80 um.
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N°do _
AF(p) [N] Erro%(p)
patamar
1 2,741 0
2 1,345 5,1
3 1,156 4,3
4 0,985 4,4
5 1,269 1.8
o 6 0,911 -3,9
Erro l:%) do delta de forga em relagao a média acumulada 7 0,908 -3,5
1400 T T T T T B8 0,984 -2,6
—_— | 9 0,911 2,9
I!' 10 0,770 3,7
1000 - [ = 11 1,170 2,4
o 800} ." i 12 0,889 2.6
| 13 1,119 a4
600 |- [ 14 0,902 23
sl }.' | 15 1,321 1,5
. 16 1205 39
2001 o 1 B2 0981 Lo ]

oL A s 18 1,455 26
= o 19 1,259 7.8
200 I I L 1 L 20 1,872 5.9
1] 5 ‘H? 15 20 25 30 21 1,381 1,4
Nimero do patamar 22 1,976 6.2
23 2,207 7.6
24 2,744 L5 )

25 3,592 165,5

26 4,721 2273

27 7,971 408,2

28 25,200 1295,6

Figura 4.32 - Analise da curva do terceiro ensaio de RSL para corpo de prova com dureza
de 40 HRC e raio de entalhe de 80 pm.
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Figura 4.33 - Resultados da analise dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 40
HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um utilizando o método matematico

desenvolvido.
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4.6.2. Ensaio de RSL com fragilizagcdo por hidrogénio para corpos de prova com raio de
arredondamento de entalhe de 80 um

A norma F1624 (ASTM, 2012) determina que, apdés dois ensaios consecutivos, a
diferenga maxima entre as forgas limite invariantes (Pth) seja de, no maximo, 5 %. A forga
limite invariante sera, entdo o menor valor de forga obtido.

As Figuras 4.34 e 4.35 mostram os resultados do ensaio de RSL com fragilizagéo por
hidrogénio para os materiais produzidos utilizando os tratamentos térmicos A e B, baseados
na norma APl 6A CRA (2015). Estes corpos de prova possuem durezas médias 34 e 37 HRC,

respectivamente.

Pmax = 344,506 N
100

20

80| |
60 - =

50 ~
t: 42.02 horas t: 154 horas
40 - |Pth: 35,0% Pth: 34,7% 7
=

.—

%Pmax

30~ t: 154 horas -
Pth: 34,4%

20 - Pth I |
—CP3 34,8 HRC

10 ——CP5 35,7 HRC| |
——CP4 34,8 HRC

0 | | | | |
0 50 100 150 200 250
tempo [h]

Figura 4.34 — Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 34 HRC e

raio de arredondamento de entalhe de 80 pm.
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Figura 4.35 - Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 37 HRC e raio

de arredondamento de entalhe de 80 ym.

Os valores de forga limite invariante obtidos para os materiais com 34 e 37 HRC foram
34,4 % e 30,8 %, respectivamente, mostrando que o material com menor dureza apresentou
uma maior resisténcia a fragilizagao pelo hidrogénio, embora esta diferenga tenha sido pouco
significativa.

Ambos os materiais produzidos utilizando os tratamentos térmicos da norma API 6A
CRA (2015), TTA e TTB, apresentaram propriedades mecanicas préoximas, como mostrado
nos resultados dos ensaios de tracdo e ficaram ambos sob a designacao de 120 ksi.
Possivelmente, isso pode explicar a pequena diferenca entre as forgas limite invariantes
obtidas devido ao acréscimo de dureza e aumento das propriedades mecanicas.

Estes resultados séo similares aos que foram obtidos por Kernion et. al (2014), que
utilizou o ensaio de RSL com dobramento em quatro pontos e Kagay (2016) que realizou
ensaios de RSL em maquina de ensaio de tragcdo em Inconel 718.

Nestes trabalhos, realizou-se pré-hidrogenacdo dos corpos de prova e utilizou-se
diferentes parametros de tempos de patamar e tensdes aplicadas durante a polarizagao
catodica. Apesar disso, os resultados mostraram que o Inconel 718 com maior resisténcia
mecanica apresentou, também, maior susceptibilidade a fragilizagao pelo hidrogénio.

O material produzido utilizando a norma ASTM B637 (2015) apresentou maior

resisténcia a fragilizagao por hidrogénio. Os resultados sao mostrados na Fig. 4.36.
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Figura 4.36 - Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 40 HRC e

raio de arredondamento de entalhe de 80 pm.

A forga limite invariante ficou em 46,2 % para o material com dureza 40 HRC. Este foi
um resultado inesperado uma vez que ha vasta evidéncia na literatura mostrando que ha uma
relacdo inversa entre a resisténcia do material e sua susceptibilidade a fragilizacdo pelo
hidrogénio.

A resisténcia mecanica do material, apesar de ser o pardmetro mais importante no
estudo da fragilizagdo por hidrogénio, ndo pode ser avaliada isoladamente. A presenca de
precipitados nos contornos de gréo, carbonetos e nitretos podem também influenciar na
susceptibilidade do material a fragilizagao pelo hidrogénio. Para este caso, a maior resisténcia
pode ser explicada por observagdes microestruturais.

A auséncia de precipitados de fase & nos contornos de graos, possivelmente, teve
efeito significativo sobre a maior resisténcia a fragilizagao pelo hidrogénio nos corpos de prova
testados com polarizacao catddica.

Em seu trabalho, Kagay (2016) produziu corpos de prova de Inconel 718 utilizando
temperaturas de 1050 °C/2h e 710 °C/6h nas etapas de solubilizagdo e envelhecimento,
respectivamente, visando obter um material livre de fase & nos contornos de graos.

Os valores de propriedades mecanicas obtidas pelos parametros utilizados por Kagay
(2016) ficaram muito abaixo do que se documenta no material utilizado nesta dissertacao. A

Tabela 4.17 mostra o comparativo dos valores dos referidos trabalhos.
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Tabela 4.17 — Comparativo de propriedades mecanicas para materiais que ndo apresentaram

fase & nos contornos de gréos.

Limite de Limite de
L Deformacao
Dureza escoamento resisténcia
maxima ( %)
(o) [MPa] (oyrs) [MPa]
Kagay 30,2+ 0,8 718 £ 5 1053 + 6 48,2 + 2,1
Souza 40+0,9 1129,5 + 14,7 1322,4 + 6,6 19,1+ 2,6

A diferenca observada pode estrar relacionada ao fato da utilizagdo de maior tempo
de tratamento e de um patamar a mais de tratamento térmico, como previsto na norma B637
(ASTM, 2015), induzir a formacgao adicional de fases y’ e y”. Conforme mencionado na Sec¢ao
2.2, a fase y”, forma- se em temperaturas de, aproximadamente, 720 °C, enquanto que a
precipitacdo da fase y’, ocorre em temperaturas mais baixas da ordem de 620 °C.

Apesar de existirem grandes diferengas nas propriedades mecanicas dos materiais
testados pelos dois autores, percebe-se que o comportamento geral para ambos os materiais
foi similar com relacao a fragilizacdo por hidrogénio. Como nos materiais de ambos nao se
verificou evidéncias de fase & nos contornos de graos, uma menor susceptibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio foi observada. Portanto, este resultado demonstra que a
susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio € menos pronunciada na auséncia dos efeitos

deletérios causados pela presencga de fase & nos contornos de graos.

4.6.3. Ensaio de RSL com fragilizagdo por hidrogénio para corpos de prova com raio de de
entalhe de 250 um

Os resultados dos ensaios de RSL para os corpos de prova com raio de entalhe padrao
de 250 ym sao mostrados nas Figs. 4.37 e 4.38. As forcas limite invariantes obtidas foram de
46,8 % e 41,3 % para os materiais com durezas de 34 e 37 HRC, respectivamente.

Para o material de dureza 34 HRC, a diferenga de 5 % na forga limite invariante entre
dois ensaios consecutivos foi obtida.

No caso do material com dureza 37 HRC a forca limite invariante foi da ordem de
41,3 %. Novamente, observa-se que um aumento nas propriedades mecanicas conduz a um
aumento na susceptibilidade a fragilizagéo pelo hidrogénio.

A comparacdo entre os resultados dos ensaios com diferentes raios de
arredondamento de entalhe mostra que a severidade do entalhe também exerce forte

influéncia na avaliagao da susceptibilidade a fragilizagao pelo hidrogénio.
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Incrementos de 12,3 % e 10,5 % em relagao a forga limite invariante para corpos de
prova com raio de arredondamento de entalhe de 250 um em relagdo aos corpos de prova
com raio de arredondamento de entalhe de 80 um foram observados para os materiais com

durezas de 34 HRC e 37 HRC, respectivamente.

Pmax = 367,779 N
100
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Figura 4.37 - Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 34 HRC e

raio de arredondamento de entalhe de 250 pm.
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Figura 4.38 - Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 37 HRC e

raio de arredondamento de entalhe de 250 pm.

O material com dureza de 40 HRC apresentou resultados inconclusivos para o raio de

arredondamento de entalhe de 250 ym com relacdo ao Pth. A época em que os corpos de
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prova para esta condigao foram produzidos e ensaiados, utilizou-se o método de analise visual
das curvas, previsto na norma F1624 (ASTM, 2012), que retornou resultados tidos
inicialmente como inconsistentes. O fato do critério de queda de 5 % na forga ser atingido
somente no ultimo patamar de forga levou a uma analise incorreta. Foram realizados, assim,
trés ensaios com o mesmo perfil de carregamento e todos retornaram a mesma carga limite
invariante de, aproximadamente, 50 % ao se utilizar o método de analise descrito na sec¢éo
3.7.2. Estes resultados sdo mostrados na Fig. 4.39. Apesar de inconclusivos, estes resultados
serviram para validar o método de analise proposto, uma vez que os perfis de carregamento

iguais retornaram a mesma queda de forga de 50 %.
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Figura 4.39 - Resultados dos ensaios de RSL para corpos de prova de dureza 40 HRC e raio

de arredondamento de entalhe de 250 pm.

Como concluido nos trabalhos de Toribio e Ayaso (2013) e no trabalho de Van Ness
(apud HARDIE; LIU, 1996), o efeito do hidrogénio aumenta com a severidade do entalhe.

O aumento na concentragdo de tensdes devido a utilizagdo de um menor raio de
entalhe torna o hidrogénio um agente fragilizante altamente efetivo devido a maior interagéo
com discordancias que arrastam o hidrogénio para pontos onde ha maior concentracéo de
tensdo. A Tabela 4.18 apresenta o sumario de resultados para os ensaios realizados com os

respectivos valores de incerteza expandida.
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Tabela 4.18 — Sumario de resultados dos ensaios de RSL.

Pth Tensao H
Raio do entalhe | Dureza [HRC]
[ %Prrs] [MPa]
34,0+ 1,1 34,44 £ 0,11 675,19 £ 2,50
80 pm 37,0+£0,8 30,83 +0,10 617,94 + 2,37

40,0+ 0,9 46,23 + 0,09 1151,46 £ 5,12
34,0+ 1,1 46,78 + 0,11 984,71 £ 2,89
250 ym 37,0+ 0,8 41,28 + 0,10 880,44 £ 2,74
40,0+ 0,8 50,00 + 0,09** | 1189,47 + 3,22**

**resultado inconclusivo.

A Figura 4.40 evidencia a tendéncia de deterioracdo das propriedades mecanicas e,
em seguida, melhoria das mesmas, para os dois raios de entalhe testados.

Como os materias de 34 e 37 HRC foram tratados termicamente segundo a norma API
6A CRA (2015), tal comportamento demonstra que o aumento na resisténcia implicou em
maior susceptibilidade a fragilizagdo. No entanto, como o material de 40 HRC foi tratatado
segundo a norma ASTM B637 (2015), ndo apresentando fase ® nos contornos de grao, a

susceptibilidade a fragilizacdo diminuiu ainda que as propriedades mecanicas tenham

aumentado.
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Figura 4.40 — Comparativo da porcentagem da forca limite invariante para diferentes durezas

e raios de entalhe obtidas do corpo de prova onde o Pth foi determinado.
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4.6.4 Validagcdo do método para determinagdo do Pth

Com o objetivo de validar o método proposto neste trabalho para obtengéo da forga
limite invariante nos ensaios de RSL, o qual é descrito na segido 3.7.2, foram realizados
ensaios utilizando corpos de prova com dureza de 34 HRC e raios de entalhe de 80 um e 250
um. E valido ressaltar que o patamar de forca posterior ao qual a forga limite invariante é
atingida representa o ponto provavel onde ocorre o inicio de nucleagcdo de uma trinca em um
corpo de prova.

Partiu-se da premissa de que se utilizando um mesmo perfil de carregamento, deve-
se obter uma mesma forga limite invariante para corpos de prova de mesma dureza e mesmo
raio de entalhe. Portanto, para a dureza de 34HRC, as forgas limite invariantes, obtidas dos
ensaios de RSL, como apresentado nas sec¢des 4.6.2 € 4.6.3, foram de 34,4 % e 46,8 % em
relacdo a forgca maxima para os raios de entalhe de 80 ym e 250 ym, respectivamente.

Assim, nos ensaios de validagao foram utilizados o perfil de carregamento do terceiro
ensaio para o corpo de prova com raio de entalhe de 80 um, como apresentado na Fig. 4.34,
e o perfil de carregamento do segundo ensaio para o corpo de prova com raio de entalhe de
250 ym, como apresentado na Fig. 4.37. Estes perfis de carregamento, bem como as forgas

medidas pelo RSL, sdo mostrados nas Figs. 4.41 e 4.42.
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Figura 4.41 — Perfil de carregamento e forga medida no ensaio de validagdo para corpo de

prova com dureza de 34 HRC e raio de entalhe de 80 um.
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Figura 4.42 - Perfil de carregamento e forga medida no ensaio de validagao para corpo de

prova com dureza de 34 HRC e raio de entalhe de 250 um.

Ao final dos ensaios, os corpos de prova foram analisados no MEV com o objetivo de
se verificar se houve inicio de nucleacéo de trincas nas condi¢cdes avaliadas. Inicialmente, ndo
foram observadas evidéncias de nucleagao de trincas na regido proxima a raiz do entalhe nas

faces laterais dos corpos de prova ensaiados, como mostrado na Fig.4.43

20 pm 20 um
- Mag= 1.10KX EHT=20.00kV Signal A=SE2 WD=34.9mm — Mag= 110 KX EHT=20.00kV SignalA=SE2Z WD=21.6 mm

Figura 4.43 — Face lateral dos corpos de prova. Raios de entalhe a) 80 um e b) 250 ym.

No entanto, ao se examinar a superficie ao longo da raiz do entalhe, foi possivel
observar a formagdo de pequenas trincas, como mostrado na Fig. 4.44. Foram também
observadas regides onde se verificou a formagéao de trincas descontinuas a medida em que a

analise avangou em direcdo ao centro do corpo de prova, como mostrado na Fig. 4.45.
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Figura 4.44 — Formagao de pequenas trincas em regido proxima a face da amostra. Raios de
entalhe a) 80 um e b) 250 um.

&

Mag= 900X - EHT=2000kV Signal A=SE2 WD =14.5mm

100 pm 20 pm
F—————— Mag= 350X EHT = 20.00 kv Signal A=SE2 ~ WD =146 mm e |

Figura 4.45 — Formagao de trincas descontinuas. Raios de entalhe a) 80 um e b) 250 pym.

Finalmente, na regido central dos corpos de prova ensaiados € possivel observar a
formacao continua de trincas, como mostrado nas Figs. 4.46 e 4.47.

Desses resultados, pode-se, entdo, afirmar que as trincas observadas nos ensaios de
validacdo do método para a determinagdo do Pth se apresentam em um estagio inicial de
nucleagdo. Ou seja, ele determina realmente as tensdes nas quais se da o inicio da nucleagao

das trincas.
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200 pm
— Mag= 200 X EHT = 20.00 kV. Signal A=8E2 WD =14.6 mm

Figura 4.46 — Detalhe da regiao central do entalhe com raio de 80 um mostrando a formagéo

continua de trincas.

Figura 4.47 - Detalhe da regido central do entalhe com raio de 250 ym mostrando a

formacéao continua de trincas.
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4.7. Analise da superficie de fratura

Superficies de fratura para os ensaios ao ar e para os ensaios com fragilizagao por
hidrogénio foram examinadas e seus resultados sao discutidos nesta secao.

Corpos de prova ensaiados ao ar apresentam majoritariamente aspecto de fratura
ductil enquanto que corpos de prova ensaiados sob potencial catédico e na presenca do
hidrogénio apresentam fratura de aspecto fragil intergranular e transgranular até uma certa
profundidade onde, entdo, observa-se uma zona de transi¢ao entre a fratura ductil e a fratura

fragil.

4.7.1. Fractografia dos ensaios de fratura rapida

Todos os corpos de prova testados ao ar nos ensaios de fratura rapida, sem a
presenga de hidrogénio, apresentaram modo de fratura por coalescimento de microcavidades,
revelando dimples, caracteristicos de fratura ductil, como mostrado na Fig. 4.48.

Oum - e Py
}= . Mag= 100KX EHT=2000kv"  Signal A=SEZ WDZ48imm .

Figura 4.48 —Superficie de fratura do ensaio de fratura rapida para o corpo de prova com
dureza 37 HRC, MEV.

Este comportamento é esperado para materiais que exibem alguma ductilidade
quando submetidos a tensdes que os levem até a fratura. Resultados semelhantes sao
encontrados na literatura para corpos de prova de Inconel 718 ensaiados sem a presenca do
hidrogénio em ensaios de tragdo (BROWN, 2017; FOURNIER; DELAFOSSE; MAGNIN, 1999;
GALLIANO et al., 2010; KAGAY, 2016; SARTORI, 2014; SOFRONIS et al., 2001).

No interior dos dimples é possivel observar carbonitretos fraturados, como mostrado
na Fig. 4.49. Estas evidéncias foram também documentadas por Demetriou et. al. (2017) em
seu trabalho.
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Figura 4.49 — Carbonitreto fraturado encontrado na superficie de fratura do ensaio de fratura

rapida para corpo de prova de 37 HRC.

4.7.2. Fractografia dos corpos de prova utilizadas nos ensaios de RSL com fragilizagao por
hidrogénio

Os corpos de prova do primeiro ensaio de RSL com fragilizagdo por hidrogénio para
cada estado metalurgico foram utilizados na analise da superficie de fratura. Para que haja
fragilizacdo por hidrogénio é necessario que haja um material que seja susceptivel, um
ambiente que possa prover hidrogénio e uma tensdo que esteja atuando num determinado
componente ou corpo de prova. Uma vez que o estado metalurigico para cada condicdo
testada e o meio controlado sdo os mesmos, a diferenca estara na tensdo que, no primeiro
ensaio é maior. Logo, o primeiro ensaio pode prover dados qualitativos mais realistas sobre a
profundidade onde se percebe a fratura como fragil e fornece, portanto, uma medida da
penetragcdo do hidrogénio na microestrutura (KERNION et al, 2015). Nos ensaios
subsequentes a profundidade onde a fratura é percebida como fragil tende a ser maior devido
ao seu longo tempo exposigcédo ao hidrogénio.

Ao fim do primeiro ensaio de RSL com fragilizagédo por hidrogénio para qualquer
condicdo avaliada, uma inspecao visual do corpo de prova nao detecta a presenca de trincas.
Assim, foi utilizado o MEV ou o microscopio 6tico para confirmar a presenca de trincas
causadas pela exposi¢ao ao hidrogénio. A Figura 4.50 mostra o aspecto geral da trinca para
corpos de prova de dureza de 37 HRC, com raios de arredondamento de entalhe de 80 um e
250 ym.
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Figura 4.50 — Aspecto geral da trinca em corpos de prova com raio de arredondamento de
entalhe obtida no MEV; a) 80 um e b) 250 ym.

Ambos os casos apresentaram uma trinca principal com pequenas trincas secundarias
adjacentes. Corpos de prova entalhados e com raio de arredondamento de 80 pm
apresentaram trincas mais fechadas, enquanto que os corpos de prova com raio de
arredondamento de entalhe de 250 um apresentaram uma maior abertura na raiz do entalhe.

Um aspecto similar de abertura de raiz do entalhe foi observado por Knarbakk (2015)
em seu trabalho, onde foram estudadas trincas induzidas pelo hidrogénio no Inconel 718 sob
polarizagao catddica. O autor utilizou corpos de prova com raio de arredondamento de entalhe
de 200 um e, apds os ensaios, foram observadas trincas com grande abertura, como o que
se observa para os corpos de prova com raio de arredondamento de entalhe de 250 um. Estes
mesmos padrdes de abertura de trinca foram observados para todos os corpos de prova
independente da sua dureza.

Todas as condi¢des metalurgicas ensaiadas em ambiente controlado exibiram,
também, superficies de fratura similares, apresentando fratura de aspecto fragil, iniciada na
regido da raiz do entalhe e se estendendo até uma certa profundidade quando, entdo, se
observa uma regido de transicdo para fratura ductil causada pelo coalescimento de
microcavidades. A Figura 4.51 mostra esta condi¢do para um corpo de prova de dureza de 37
HRC.
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Figura 4.51- Superficie de fratura mostrando a transigéo entre a fratura fragil e a fratura
ductil, MEV, corpo de prova de dureza de 37 HRC, raio do entalhe de 80 um.

A excecéao foi do material com dureza de 40 HRC e raio de arredondamento de 250
Mm que, para esta condicao, a fratura foi, predominantemente, transgranular.

A profundidade onde a fratura apresentou aspecto fragil variou em funcdo da
microestrutura, da resisténcia do material e, também, dos raios de arredondamento de entalhe
utilizados. Em geral, corpos de prova com evidéncias de fase & nos contornos de grao e raio
de arredondamento de entalhe de 80 um apresentaram maiores profundidades de fratura fragil
do que os corpos de prova com raio de arredondamento de entalhe de 250 um. Esta
profundidade, L, é dependente do tempo de carregamento de hidrogénio e pode ser estimada
por meio da Eq. 4.1, utilizada por Rezende et al. (2015). Porém, resultados divergentes foram
obtidos por outros autores (REZENDE et al., 2015; TARZIMOGHADAM et al., 2017).

L = V2Dt (4.1)

Onde D é o coeficiente de difusdo, igual a aproximadamente 1,6 x 107" m?s™' para o
Inconel 718 na condigao de solubilizado e envelhecido, e t o tempo de hidrogenacao dado em
segundos.

Segundo esta estimativa, a profundidade atingida para um corpo de prova com dureza
de 40 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um deveria ser de 26,4 ym para um

tempo total de ensaio de 63 horas.



107

Tarzimoghadam et al. (2017) realizou calculos para estimar a profundidade de difusao
do hidrogénio. Em seu trabalho, foi estimada uma profundidade de 4,7 ym e medida uma
profundidade de 200 um para uma amostra de Inconel 718 envelhecida e ensaiada em uma
maquina de tragao com baixa taxa de deformagéao. Esta diferenga, segundo o autor, se deve
ao aumento significativo no teor de hidrogénio considerando que, as trincas da superficie que
se formam durante a deformacdo, aumentam ainda mais a absor¢do de hidrogénio ao
aumentar a area de superficie livre disponivel.

Os resultados obtidos nos ensaios de RSL apresentados nesta dissertagcdo, no
entanto, indicam que a severidade do entalhe de menor raio de arredondamento pode ter, de
fato, aumentado as interacdes entre o hidrogénio e a microestrutura (HARDIE; LIU, 1996).

A forma como foi medida a profundidade maxima de fratura fragil para os corpos de
prova do primeiro ensaio de RSL com fragilizagao por hidrogénio € mostrada na Fig. 4.52 para
o corpo de prova com dureza de 37 HRC e raio de arredondamento de 80 um. A profundidade

maxima foi medida tomando-se a maior profundidade onde a fratura tem aspecto fragil.

Figura 4.52 — Profundidade de fratura fragil para corpo de prova com raio de arredondamento
de entalhe de 80 ym e dureza 37 HRC, MEV.

A Figura 4.53 mostra o sumario de resultados para todas as condi¢cbes avaliadas. O
corpo de prova com dureza de 34 HRC e raio de entalhe de 80 ym apresentou a maior
profundidade de fratura fragil e o corpo de prova com raio de entalhe de 250 um e dureza de

40 HRC apresentou a menor profundidade de fratura fragil.
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Analisando-se individualmente os padrdes apresentados na Fig. 4.53 para cada uma
das condicoes testadas, observa-se que pode haver uma relagéo entre o raio do entalhe e a
profundidade de fratura fragil uma vez que, os corpos de prova com menor raio de entalhe
apresentaram as maiores profundidades de fratura fragil. No entanto, apenas com base nos
resultados observados nao foi possivel determinar a relacéo entre a profundidade de fratura
fragil e dureza, uma vez que ha uma tendéncia decrescente para os corpos de prova com raio
de arredondamento de 80 um e uma tendéncia crescente e depois descrescente para os
corpos de prova com raio de arredondamento de 250 pm. Possivelmente, as maiores
profundidades de fratura fragil podem estar associadas a absor¢ao de hidrogénio por cada
condicdo metallrgica a medida em que a trinca se propaga (KAGAY, 2016;
TARZIMOGHADAM et al., 2017).
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Figura 4.53 — Profundidade de fratura fragil para corpos de prova com raio de arredondamento

de entalhe de 80 pm e 250 um.

De modo geral, os corpos de prova fabricados utilizando os parametros da norma API
6A CRA (2015) e com durezas 34 HRC e 37 HRC apresentaram, predominantemente, fratura
intergranular, percebida pela estrutura multifacetada produzida na superficie de fratura ao
longo da regido da raiz do entalhe com pequenas evidéncias de fratura transgranular.

Pequenas regides com marcas caracteristicas de fratura transgranular sao percebidas
também no interior dos graos. Estas caracteristicas foram observadas e sdo descritas por
varios autores que analisaram microestruturas que apresentaram fase ® nos contornos de
gréo (BROWN, 2017; GALLIANO et al., 2014; KAGAY et al., 2016; KERNION et al., 2014;
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LILLARD; KELLY; GANGLOFF, 1997). As superficies de fratura dos materiais com dureza de
34 HRC e 37 HRC sao mostradas nas Figs. 4.54 e 4.55.

p

10 pm! A5
— N Mag =\ A00 KX EHT=2000kV Signal A=SE2 WD=244mm

(b)

Figura 4.54 —Fratura intergranular e pequenas marcas de fratura transgranular no corpo de

prova com dureza de 34 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um, MEV, a) vista

geral e b) detalhe.
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Figura 4.55 - Fratura intergranular e pequenas marcas de fratura transgranular no corpo de

prova com dureza de 37 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um, MEV; a) vista
geral e b) detalhe.

Em seu trabalho, Tarzimogadan et. al. (2016) sugerem que a presenca de fase &
promove a fragilizagdo por hidrogénio, iniciando microtrincas nos contornos de grao entre a
matriz e a fase 6. O autor estabelece que para ocorrer a fratura fragil intergranular no Inconel
718 devido ao hidrogénio, duas condi¢cdes sao necessarias para a nucleagao de uma trinca:

1. Uma grande concentragéo de tensao, que é fornecida por planos de deslizamento

com discordancias retidas nos contornos de grdo ou, mais comumente, nas

juncdes triplas de contornos do grao;
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2. Alta concentracdo de hidrogénio na vizinhanga do ponto onde ha maior
concentracdo de tensdo. Isso €& obtido por discordancias que se movimentam
transportando suas atmosferas de hidrogénio em diregdo a pontos de
concentracdo de tensdo. Sugere-se que o excesso de hidrogénio reduz a energia

da superficie, facilitando a nucleagéo da trinca nos contornos de gréo.

Em um trabalho anterior, conclusées similares foram apresentadas por Fournier et al.
(1999), que realizaram ensaios de tracdo com baixa taxa de deformagéao em corpos de prova
de Inconel 718, solubilizadas e envelhecidas, pré-hidrogenadas e hidrogenadas durante os
ensaios. Foi concluido que a fragilizagao por hidrogénio ocorre devido a uma forte interagao
entre discordancias e o hidrogénio, que é transportado na forma de atmosferas de Cottrell
para pontos onde ha maior concentracdo de tensdes. Foi mostrado também que este
fendbmeno é mais pronunciado para taxas de deformacgao baixas.

Mesmo na auséncia de fase 8, os corpos de prova produzidos utilizando a norma
ASTM B637 (2015) e com dureza de 40 HRC apresentaram, para o raio de arredondamento
de entalhe de 80 pm, evidéncias de modo de fratura misto intergranular e com certa
predominancia de fratura de aspecto transgranular, como mostrado na Fig. 4.56.

Os detalhes das duas regides distintas, onde foram observadas fratura inter e

transgranular sdo mostradas na Fig. 4.57.

Raiz do entalhe

\

B [§

Mag= 300X EHT = Zﬂ.ﬂﬂ-'i!’ Signal A = SEZ WD = 14.6 mm

Figura 4.56 - Fratura intergranular e marcas de fratura transgranular para corpo de prova com

dureza de 40 HRC e raio de arredondamento de entalhe de 80 um, MEV.
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Figura 4.57 — Detalhe de regido onde se observa a) fratura intergranular e zonas com

caracteristicas de fratura transgranular e b) fratura predominantemente transgranular. Dureza
40 HRC e raio de arredondamento do entalhe de 80 um, MEV.

Foram observadas diferengas nos mecanismos de fratura dos corpos de prova com
raio de arredondamento de 250 ym em relagcdo aos corpos de prova com raio de
arredondamento de entalhe de 80 uym, que passaram de uma aparéncia majoritariamente

intergranular para uma superficie de fratura que passou a exibir mais caracteristicas de fratura
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mista ou, como no caso do material onde ndo se observa fase & nos contornos de gréo,
unicamente fratura transgranular.

Para o material com dureza de 34 HRC, cuja fratura foi predominantemente
intergranular quando se utilizou um corpo de prova com raio de arredondamento de entalhe
de 80 um, observaram-se caracteristicas de falha por clivagem com marcas de rios paralelas
a direcao de propagacdo da trinca e evidéncia de fratura intergranular, como mostrado na
Fig. 4.58.

Este fato mostra que ha uma tendéncia a mudanc¢a do modo de fratura de intergranular
para uma fratura mista onde se observam evidéncias de fratura intergranular e transgranular.
Uma superficie de fratura similar foi observada por Tarzimoghadam et. al (2017) ao investigar
a influéncia dos efeitos da tensédo e da deformagao no mecanismo de propagacao de trincas
no Inconel 718, solubilizado e envelhecido a 780 °C por 8 horas, em ensaios de tracdo com

baixa taxa de deformacéo.

10pm N e, P
—Z Ny a0kl E T=20.00 KV Sighal A= = 426 mi;
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Figura 4.58 — Superficie de fratura do corpo de prova com dureza de 34 HRC e raio de

arredondamento de entalhe de 250 ym mostrando a) fratura intergranular e zonas com

caracteristicas de fratura transgranular e b) detalhe fratura transgranular; MEV.

Para os corpos de prova com dureza de 37 HRC, o modo de fratura se manteve
predominantemente intergranular apresentando, no entanto, uma pequena parcela de fratura
transgranular. Este resultado indica que a fase & presente nos contornos de grao juntamente
com uma maior resisténcia mecanica e dureza podem ter favorecido a manutencgéo do aspecto

de fratura fragil intergranular, como mostrado na Fig. 4.59.
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Figura 4.59 - Superficie de fratura do corpo de prova com dureza de 37 HRC e raio de

arredondamento de entalhe de 250 um mostrando a) fratura intergranular e pequenas regides

com caracteristicas de fratura transgranular e b) detalhe fratura integranular; MEV.

A superficie da fratura do material com dureza de 40 HRC e raio de entalhe 250 um
mostra aspecto de fratura transgranular e coalescéncia microcavidades e, praticamente,

nenhuma caracteristica de fratura intergranular em comparagéo as outras condigdes.
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A menor quantidade de fratura intergranular, como mencionado anteriormente, pode
ter sido devido a auséncia de fase & nos contornos dos graos. A Figura 4.60 mostra a regiao
de fratura fragil para o material com dureza de 40 HRC e raio de arredondamento de entalhe
de 250 pym.

O modo de fratura na presengca de hidrogénio no Inconel 718 foi fortemente
dependente da microestrutura. Como observado por Kagay (2016), fratura intergranular foi
mais comum em microestruturas contendo precipitados de fase & nos contornos de grao.
Pequenas ocorréncias de fratura transgranular de clivagem também foram observadas, em
menor proporgao, em microestruturas com fase & no contorno de grao e se tornou o modo de
fratura dominante em microestruturas sem fase & nos contornos de grao. A maior quantidade
de fratura transgranular exibida para os corpos de prova tratados termicamente segundo a
norma ASTM B637 (2015) é evidéncia de que a fratura transgranular pode se tornar favoravel

na auséncia da fase 0.
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LSBT = 20,0040 Signal A=SEZ) | WD'= 85mm)

(b)

Figura 4.60 - Superficie de fratura do corpo de prova com dureza de 40 HRC e raio de

arredondamento de entalhe de 250 ym mostrando a) fratura transgranular e coalescimento de

microcavidades e b) detalhe fratura transgranular por clivagem; MEV.



CAPITULO V

CONCLUSOES

Neste trabalho, foram realizados ensaios de RSL com o objetivo de se avaliar os efeitos

do raio de arredondamento do entalhe e dos tratamentos térmicos na susceptibilidade a

fragilizacao por hidrogénio do Inconel 718, ensaiado sob protecéo catodica de -1,2 Vagiagciem

solucdo de NaCl 3,5 %. Os resultados obtidos permitem concluir que:

a)

Os adaptadores para corpos de prova de se¢do 10x10 mm? foram desenvolvidos
para este trabalho e apresentaram erros relativamente baixos de aproximadamente
2,50 % e 1,15 % para forgcas medidas nos patamares iniciais e finais do perfil de
carregamento utilizado no ensaio de validagdo. As tensdes maximas medidas e
calculadas, com suas respectivas incertezas, foram: 634,94 + 2,33 MPa e 642,54 +

2,55 MPa para os strain gauges e o software do RSL respectivamente.

Para os corpos de prova, foi possivel obter as dimensdes e tolerancias dimensionais
em bom acordo com o que ¢é exigido por norma . No entanto, nao foi possivel obter
a rugosidade do entalhe exigida pela norma ASTM F519 (ASTM, 2013) utilizando
eletroerosdo a fio. Necessita-se estabelecer uma etapa adicional de polimento do
entalhe. Este fato, porém, parece nao ter exercido grande influéncia nos resultados
finais uma vez que, o que foi obtido neste estudo, é comparavel ao que se obtém na

literatura consultada;

Os tratamentos térmicos utilizados neste trabalho mostraram que houve boa

reproducibilidade de propriedades mecanicas, dureza e microestrutura;

A forca e a tensdo obtidas nos ensaios de fratura rapida ao ar apresentaram
diferengas menores do que 10 % para todas as condi¢gdes metalurgicas avaliadas

sendo, portanto, resultados bastante satisfatérios;



e)
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O método desenvolvido e utilizado na analise das curvas produzidas nos ensaios de
RSL mostrou 6tima consisténcia nos resultados obtidos. Foi possivel determinar de

forma inequivoca uma forga limite invariante para cada condigéao avaliada.

A reducgao no raio de arredondamento do entalhe reduziu significativamente a forga
necessaria para fraturar os corpos de prova. As forgas limite invariantes obtidas

foram:

Raio de arredondamento de 80 ym

34,4 % para o tratamento térmico A e dureza 34HRC;

30,8 % para o tratamento térmico B e dureza 37HRC;

46,2 % para o tratamento térmico C e dureza 40HRC;

Raio de arredondamento de 250 um

46,8 % para o tratamento térmico A e dureza 34HRC;

41,3 % para o tratamento térmico B e dureza 37HRC;

Inconclusivo para o tratamento térmico C e dureza 40HRC;

o)

O material tratado termicamente segundo os parametros da norma APl 6A CRA
(2015) com dureza de 34 HRC se mostrou sensivelmente uma mais resistente a
fragilizagado por hidrogénio do que o material com dureza de 37 HRC. O material
com dureza de 40 HRC, tratado termicamente segundo parametros da norma ASTM
B637 (2015) e que n&o apresentou fase & contorno de gréo, foi o mais resistente a
fragilizagao por hidrogénio do que as duas condigdes anteriores. A presenga de fase
® nos contornos de grdo, ao que tudo indica, se mostrou determinante na

susceptibilidade a fragilizagao por hidrogénio e no modo de fratura do Inconel 718;

A utilizagdo de um entalhe com menor raio de arredondamento mostrou que a
susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio pode aumentar devido a severidade
do raio de arredondamento, uma vez que o transporte de hidrogénio foi mais

eficiente em fungao da intensificacao do campo de tensdes local a frente da trinca;

As superficies de fratura ao ar mostraram aspecto tipico de fratura ductil, exibindo
coalescimento de microcavidades em torno de precipitados para todas as condigdes

testadas;



j)
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O modo de fratura fragil se mostrou dependente tanto das caracteristicas
microestruturais, quanto da severidade do raio do entalhe. Nos ensaios em ambiente
controlado utilizando corpos de prova com raio de arredondamento de 80 uym, o
aspecto de fratura para os materiais que apresentaram quantidade apreciavel de
fase & nos contornos de grao foi predominantemente intergranular com pequenas
regides de fratura transgranular e, que, gradualmente, mudaram passando por uma
regido de transi¢ao para coalescéncia de microcavidades. O material com dureza
de 40 HRC, onde nao foi detectada evidéncia de fase & nos contornos de grao, exibiu

fratura de aspecto misto, apresentando fratura intergranular e transgranular

Nos ensaios em ambiente controlado utilizando corpos de prova com raio de
arredondamento de 250 ym e que apresentaram fase ® nos contornos de grao,
exibiram ainda fratura predominantemente intergranular, porém, com tendéncia a
modificagdo do modo de fratura para transgranular. O material com dureza de 40
HRC, onde néo foi evidenciada a presenca de fase & nos contornos de grao, exibiu

somente fratura de aspecto transgranular.



CAPITULO VI

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Como sugestdes para trabalhos futuros, destacam-se:

a)

Utilizar emissao acustica para detecgédo do instante em que a trinca comecga a ser
nucleada e comparar esses resultados com os obtidos por meio da metodologia

desenvolvida para determinacao da forca limite invariante;

Ensaiar corpos de prova de Inconel 718 utilizando os filetes de parafusos como entalhe

e corpos de prova com revestimentos anticorrosivos;

Utilizar diferentes faixas de temperatura nos tratamentos térmicos do Inconel 718 para
se obter diferentes microestruturas e, assim, possibilitar a avaliagdo de diferentes
parametros como tamanho de grao, presenga e morfologia de precipitados, dureza e

propriedades mecanicas sobre a susceptibilidade a fragilizagao por hidrogénio
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ANEXO A Certificado de calibragao do LECO GDS500

\/ I L / ¢

MAIN EDITION /’c D2 206/
BUREAU OF ANALYSED SAMPLES LTD é//% 3
Directors:-

R. P. MEERES, B4 (Oxon), MRSC (Managing)

G. C. FLINTOFT, ACMA, CGMA (Company Secretary)
J. C. MEERES

M. S. TAYLOR, PhD, CChem, MRSC

BRITISH CHEMICAL STANDARD CERTIFIED REFERENCE MATERIAL

CERTIFICATE OF ANALYSIS

BCS’/SS*-CRM No. 345
NICKEL ALLOY IN 100

Prepared under rigorous laboratory conditions and, AFTER CERTIFICATION ANALYSIS IN GREAT BRITAIN,
BELGIUM, CANADA and the USA, issued by the Bureau of Analysed Samples Ltd.

ANALYSES - MAIN ELEMENTS Mean of 4 values - mass content in %.

|y 1
Analyst
o | C|er Mo M| B [cofTit| V|2
1 0156 | 988 | 305 | 564 [ 0017 [ 1474 | 471 | 1.05 | 0.045
3 10.06 ! 0.96
4 062 | 1000 [ 3.00 | 557 [ 0020 | 1467 | 479 | 098 | 0044
5 0.153 9.93 0.019 - 101 0044
8 0043 | 988 | 303 | 554 | .. | 1475 | 474 | 097 |
13 0.152 PP
17 0.152 996 | 297 5.57 | 0.019 | 1468 4.74 1.00 | 0.044
My 0.053 [ 995 [ 3.01 | 558 [0.019 | 1471 | 4.74 | 1.00 | 0.044
SM 0.007 0.08 | 0.04 0.05 | 0.002 005 | 0.04 0.04 | 0.001
ANALYSES - TRACE ELEMENTS Mean of 4 values - mass content in pg/g.
Avalyst | b | Bi [Ag | se | Te | T | sb|cad|Ga|sn|zn|mMgl||as|ca
1 0.24 | <0.05 | <0.05 | <025 | <0.05 | <0.05 | <12 | <0.05 | 835 38 | <05 | 46 19 | =
2 021 | 013 | <01 P B <0.1 8.1 w | =02 | s0 EX)
4 018 0.05 0.08 | <0.5 0.1 0.06 ¥:] i
6 0.2 <0.1 <02 <05 <01 <1 <0.] 8.5 8.0 0.3 72 <j
7 <0.1 <0.1 39
9 =0.1 <0.1 <0.2 i 7.8
10 <l 59 <0.5 50
11 0.30 | =02 <0.1 <5 <1 <1 ¥ i - o
12 021 | <0.05 | <0.05 | <02 <0.1 <0.1 43 03 432 20 <l
13 018 | <02 | <005 | <0.5 .2 <0.05 1.5 | <0.02 ) 4.7 03 6.7
14 022 [ <00 | <003 | <05 | <02 [<01 o | =0n w | <0s
16 <0.02 - 0 -
17 0.12 | <02 e | <02 | <02 8.0 4
My 0.21 <0.2 <0.2 <5 <0.2 <0.2 <1 =<0.1 8.2 56 <0.5 55
] Sae 0.05 0.4 1.6 1.3

Figures in bold type certified, figures in small italic type only approximate
The above figures are those which Analyst has decided upon after careful verification
My: Mean of the intralabratory means. sy dard deviation of the intralat Ty Means,

CERTIFIED VALUES (Cv)
MAIN ELEMENTS - mass content in %.
C Cr Mo Al B Co Ti' v Zr
Cv 0.153 9.95 3.01 5.58 0.019 14.71 4.74 1.00 0.044
C(95%) 0.007 0.08 0.06 0.07 0.003 0.07 0.06 0.04 0.001

#The centified value for Ti applies ONLY to the finely divided form,
Exami of the disc samples has revealed some radial segregation with respect to titanium towards the cer ire of the discs.

TRACE ELEMENTS - mass content in ug/g.

Pb Bi Ag Se Te i Sb Cd Ga Sn Zn Mg
Cv 0.21 <0.2 <0.2 <0.5 <0.2 =0.2 <2 <0.1 8.2 5.6 <0.5 5.5
C(95%) 0.04 0.4 1.7 9 .. 1.0
The haif width confidence interval C(95%) = B}iﬂ where " is the appropriate two sided Student’s t value at the 95% cenfi level for ‘n" mean values
n

For further inf i garding the i interval for the cenified value see IS0 Guide 35:2006 sections 6.1 and 10.5.2.
N.B. Due to slight segregation of certain elements and possible porosity, an area 6mm in diameter in the centre of the disc samples should be avpided for emission spectroscopy.

.  ra



Anexo A - Certificado de calibragcao do LECO GDS500 (2/4)

BCS/SS-CRM No. 345 NICKEL ALLOY IN 100
CO-OPERATING ANALYSTS

INDEPENDENT ANALYST

1. PICKERM™G, ). L., CChem, MRSC, Ridsdale & Co Lad., Middlesbrough.
GOVERNMENT DEPARTMENT
2. NICHOLLS, H. A, CChem, FRSC, Materials Quality Assurance Directorate, Bragg Laboratery, Sheffield.

ANALYSTS representing MANUFACTURERS and USERS

3. BARNETT,D, Brookside Metal Co. Ltd., Willenhall.
4.  BATTY, G, Ross and Catherall Lad., Sheffield.
5. BILLS, K. M., Inco-Evrope, Birmingham,
6. CALDWELL, 1. A., BSe, CChem, FRSC, Murex Lid., Rainham,
7. DEMARTEAU, L. Fabrigue Nationale 5.A_, Herstal, Belgium.
8. DOUGHTY, A, APV Paramount Ltd. Crawley.
9. EVANS, R D, & ALLEN,R. 8., Rolls-Royee Lid, Derby & Bristol.
10. GRIER,D. A, Cameron Iron Works, Livingston, Edinburgh.
11. HAIRE, R. 1, E Howmet Turbine Components Corporation, New Jersey, USA
12.  JACOBS, G. L., & NEWMAN, L A, Cameron Iron Works Inc., Texas, USA.
13.  MURPHY,LP, Glossop Superalloys, Glossop.
14. OTT, W. L, . Falconbridge MNickel Mines Ltd,, Thrombhill, Ontarie, Canada.
15; RANSON, L., BSe, MSc, PhD, London and Seandinavian Metallurgical Co, Ltd,, Rotherham.
6. SHAW,D H., Howmet Alloys International, Exeter.

17.  THORNTON, K. A, B4, Wiggin Alloys Ltd., Hereford.
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BCS/SS-CRM No. 345 NICKEL ALLOY IN 100
NOTES ON METHODS USED

- MAIN ELEMENTS

CARBON

Analysts Mos. 1 and & determined carbon by combustion and non-aqueous titration according o the British Standard Carbon Method 4°, Nos. 4, 5,
13 and 17 used high frequency combustion with infrared absorption.
CHROMIUM

All Analysts determined chromium by titration with ammonium ferrous sulphate after oxidation with persulphalefsilver nitrate. Nos. 1, 3 and 8
followed the procedure of the British Standard Chremium Method 1*, No. 17 titrated potentiometrically.

Analyst No.§ also determined chromium by FAAS and found 9.90%,
MOLYBDENUM

Analysts Nos. 1, 4 and 17 determined molybdenum photometrically as oxythiocyanite. No. | followed the British Standard Molybdenum Method
14 which involves extraction involves extraction into n-butyl acetate. Analyst No.8 used FAAS,
ALUMINIUM

Analyst No. | separated aluminium using mercury cathode electrolysis and cupferron precipitation, The determination was completed by using
sodium fluoride to release an amount of EDTA equivalent to the aleminium which was then titrated with zine solution {Analeid Method No. 71)
Analysts Nog, 8 and 17 used FAAS. No. 4 used & gravimetric method involving precipitation with 8-hydroxyguinoline afler separation of interfering
elements.
BORON

Analysts Nos. | and 5 separated boron by distillation as methyl borate and completed photometrically with carmine, Moz, 4 and 17 used
dianthrimide photometric methods without prior separation.
COBALT

Analysts Mos. |, 4, and & determined cobalt photometrically with nitroso-R salt. No. 17 vsed a ferricyanide titrimetric method with a potentiometric
end point.

Amnalyst No.8 also determined cobalt by FAAS and found 14.81%.
TITANIUM

Anzlysts Nos. 1, 4 and 17 determined titanium photometrically with hydrogen peroxide. Nos. 1 and 4 carried out & preliminary separation with
cupferron. No.8 used FAAS.
YANADIUM

Analysts Mos, 1, 3 and 17 determined vanadiom titrimetrically with ammonium fermous sulphate. No. | according to the Analoid Method Mo, 34 and
Wo. 3 according to the British Standard Vanadium Method 14, No. 4 used a phosphovanadotungstate photometric method. Nos. 5 and 8 used FAAS.
ZIRCONIUM

Analysts Nos, 1, 4, 5 and 17 determined irconium photometrically after separation by mercury cathode electrolysis. Nos. 1, 5 and 17 used arsenazo
[1l'and No. 4 xylenol orange.

TRACE ELEMENTS
LEAD

Analyst Mo.1 determined lead by FAAS after extraction into 4-methylpentan-Z-one/TOPO from an iodide solution’.

Me.2 separated lead by anion exchange and completed by ETA, Analysts Nos. 4, 6, 11 12, 13 and 14 used ETA directly on an acid selution of the
alloy prepared, in most cases, by dissolving in hydrofluorie/nitric acids and evaparating off most of the excess acids®. Analyst No_ 17 extracted lead into
4. methylpentan-2-one from an iodide solution and measured by square wave polarography after converting to an aguecns medium,

Amalyst No, 17 also determined lead by FAAS after TOPO extraction and found 0.2ug/s.

BISMUTH =

All Analysts except Nos. 9 and 17 used ETA. No, | separated bismuth by extraction inio 4-methylpentan-2-oneTOPO from an iodide solution” and
back extracted into nitric acid, No.2 used anfon exchange and Nos, 4, 11, 12, 13 and 14 used the direce method described for fead. No. 6 extracted with 4-
methylpentan-2-oneTOPO. Analyst No.? used hydride generation FAAS. No. 17 used square wave polarography after extraction with iso-octyl
thi liate,

sj::n.;lyst No. 6 also determined bismuth by direct solution ETA and found 0.1pg/e. No. 17 also used FAAS after TOPO extraction and found

0:2ug'e. 5
SILVER
Analysts Nos. 1,4, 6,9, 11,12, 13, 14 and 16 determined silver by direct ETA on an acid solution of the alloy, as described under lead®, No.2 used
ETA after separation by anion exchange. No. 7 used direct FAAS.
SELENIUM

All Analysts determined selenium by ETA on an acid solution of the alloy prepared, in most cases, by dissolving in hydrefluoric/nitric acids and
evaporating off most of the excess acids®,
TELLURIUM

Analyst No. | separated tellurium by extraction as described under lead| and completed by ETA, Nes. 4, 11, 12, 13 and 14, used ETA directly on
acid solutions’. No. 6 first extracted with 4-metylpentan-2-one/TOPO and completed by ETA. Analyst No. 9 used hydride gencration FAAS. Mo, 17 used
square wave polarography after extraction with iso-octyl thioglyeollate,
THALLIUM

Analyst No. | separited thallium by exiraction as deseribed under lead" and completed by ETA. Nos. 4, 11, 12, 13, and 14 used ETA directly on
acid solutions”; Mo. |4 added sulphuric acid as a precaution against loss of thallium on pyrolysis, No. 17 extracted with 5-methylpentan-2-oneTOPO and
completed by FAAS,

Analyst No, 16 determined thallium by direct ETA on the solid alloy and found 0,1pp/g.
ANTIMONY

Analysts Nos. 1 and 10 determined antimony by FAAS sfier extraction into 4-methylpentan-2-one/TOPO from an indide solution', Nos, 2 and 13
used ETA directly on acid solutions’, No. 6 first extracted with 4-metylpentan-2-one/TOPO and completed by ETA.

Analysts Mos. 1 and 6 also determined antimony by direct ETA on an acid solution and found 1.2 and |.0pg' respectively.
CADMIUM

Analysts Moz, 1, 6, 7, 13 and 14 dejermined cadmium by ETA directly on acid solutions’, Mo, 2 used ETA after separation by anion exchange,
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BCS/SS-CRM No. 345 NICKEL ALLOY IN 100

NOTES ON METHODS USED

TRACE ELEMENTS (CONTINUED)

GALLIUM

Analyst No. | determined gallium by FAAS and No. 13 by ETA afier extraction with 4-methylpentan-2-one/TOPO from a 7 melar hydrachloric
acid solution. No. 2 extracted gallium as chloride with diethyl ether, removed molybdenum with o-benzoin oxime and evaluated by FAES. Analyst No. &
used a photometric method with brilliant green, Nos. 9 and 17 used ETA directly on an acid solution.
TIN

Analysts Nos. |, 10 and |5 determined tin by FAAS affer extraction with 4-methylpentan-2-one/TOPO from an iodide solution'. The remaining
Analysts used ETA directly on acid solutions,

Analyst Neo. 6 also determined tin by ETA after extraction inte 4-methylpentan-2-0ne/TOPO and found 8 Sug/e.
ZINC

Analysts Nos. 1, 6, 10, 12 and 14 determined zine by FAAS without separation. Nos. 2 and 13 used ETA directly on acid solutions”,
MAGNESIUM

Analysts Nos. 1, 2,4, 6,7, 10, 12 and 16 determined magnesium by FAAS without separation. Mo, 13 used ETA directly on an acid solution,
ARSENIC

Analyst No. I separated arsenic by exiraction as the lodide inie chloroform’, back extracted into water and acidified with nitrie acid. The resulting
solution was evaluated using ETA. No. 17 used a similar extraction procedure, using chioride instead of fodide, and compleied photometrically ax
molybderum blue, Analyst No. 2 used a photomeiric method involving the evolution of arsine and ahsorption in silver diethyidithiocarbamate in
chloraform. No, 12 used ETA directly on an acid solution”,

Analyst No. | also used a sitver dicthyidithivearbamate ph fe: method and found | 4ugie.
CALCIUM

ANl Amalysis used direct FAAS.

REFERENCES

1. Burke, Analyst 1972, 97, 19 and Burke and Thornton, Analyst, 1974, 99, 459,

2. Welcher, Kriege and Marks, Anal. Chem., 1974, 46, 1227,

3, Fogg, Marriott and Thorbum-Bums, Analyst 1972, 97, 657.

4. Methods for Sampling and Analysis of Tron and Steel, 1970, British Standards Institution, Losdon,

ABBREVIATIONS
FAAS :©  Flame atomic absorption spectrometry,
ETA :  Electrothermal atomisation {atomic absorption spectrometry).

FAES :  Flame atomic emission spectrometry,
TOPO :  Tri-n-octylphosphine oxide.

DESCRIPTION OF SAMPLE
f British Chemical Standard - bottles of 100g chips graded {700 - 250pm (10 - 60 mesh) for chemical analysis.
¥ Spectroscopic Standard - 35 mm diameter x 13 mm thick discs for spectroseopic analysis,

INTENDED USE & STABILITY
The sample is intended for the verification of analytical methods, such as those used by the participating laborstories, for the calibration of

analytical instruments in cases where the calibration with primary substances (pure metals or stoichiometric compounds) is not possible and for
establishing values for secondary reference materials.

It will remain stable provided thsat the bottle remains sealed and is stored in a eool, dry atmosphere. When the bottlé has been apened the lid should
be secured immediately afler use. If the contents should become discoloured (e.g. oxidised) by atmospheric contamination they should be discarded,

Traceability: The majority nfhualysts calibrated using pure metals, metal oxides or primary chemicals,

NEWHAM HALL, NEWBY, For BUREAU OF ANALYSED SAMPLES LTD
MIDDLESBROUGH, ENGLAND, TS8 9EA

Email: enquiries@basrid.co.uk R.P. MEERES,
Website: www.basrid.co.uk Managing Director
Freliminary Edition wene Oeiober 1982
Main Edition  incarporating revised values for chromium and cobals) . December 1989

Main Edition  {revised with Cy#5%), SM and Sw vaiues for each cevified consient)

Main Edition  (revised with updated stavistics and note regarding shght segregation and possible porosig) ..

. May 2012
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ANEXO B - Certificado de calibracao do durometro DT-20

Mitut CERTIFICADO DE INSPECAO
It 0)/ODUR(“)METRO ROCKWELL TWINTYPE PLUS

A Mitutoyo certifica que este Durometro foi inspecionado e aprovado
conforme ensaios e especificagbes internas da Mitutoyo.

CODIGO: 963-103-01 NUMERO SERIE : (157911
PENETRADOR DIAMANTE : 0555907 RELOGIO INDICADOR : L,.SR008
PENETRADOR ESFERA @ 1/16" (W ): 0356905 PENETRADOR ESFERA @ 2,5 mm (W) : 0467906
PADRAO DE MEDIA DISPERSAO
DURESA: VERIFICADO | TOLERANCIA | VERIFICADO | TOLERANCIA
EP08110130 62.1 |HRC 62.2 +15 0.4 <0.8
EP09113929 66.7 |HR30N 66.9 +20 0.3 <12
EP08110338 | 336.9 |HBW 2,5/187.5 336.2 +6.7 0.1 0.016 mm

DATA: __ NOVEMBRO/2009

JATAY . &
| &% lMltutoyo Sul Americana Ltda. Z
Av. Jodo Carlos da Silva Borges, 1240 =
Sto. Amaro - Sao Paulo - SP Chefe lnspecao\\ﬁ
CEP 04726-002 - Brasil
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ANEXO C - Certificado de calibragcao do microdurometro KL-4

STIE;F =LMAYER

Praftechnik

Baschsirasse 10 - D-73734 Essbngan — Tel: +48 (0j711 / 45045000 - Fax: +44 (0}711 / 4804690-13 — E-Mall reicherienBstietelmayer, do

PRUFZEUGNIS Hirtepriifmaschine

Priifzeugnis Nr.: 5004176 09-09-1

Priifung und Kalibrierung elner Hértepriiffmaschine
{O-Mr.. Dekumentt ]

Aufiraggeber; Fundacao de Apoio Universitario
Av. Engenheiro Diniz

38400-462 Uberlandia. Minas Gerias
Standort der Harteprifmaschine

BauartTyp: Vickers und Knoop / BEWISOR KL4
Herstelier: Stiefaimayer-Reicherter GmbH & Co. KG
Herstelinummer: 674210092

Baujahr: 2009

Antriely Elektrisch GOber Mikroprozessor
Beanspruchungseinrichtung: Feder

Prifkraftstufien: 04503 N - 9807 N

Prufdatum: am o.g. Standort

25.09.2009

MK,

Yy A

Service-Techniker

Dieses Pritzeugnis gilt als Nachweis des Prilfmitieluberwachung nach DN EN IS0 2000,

Prilfintervall:

Direkte Prifung:

Die direkte Prifung muss vorganommen werden:
@) war dar ershan Inbatriebnahma, nech Reparalur ader

Meuaufstallung.

by wann dia Ergebnisse der daakien Priiung nickt

zufriedansializnd sind.

Eullye. /28,05 08
L&

m 7 Stenipel | Untersohrif
Stiefelmayer-Reicheriu.

@mbH & Co. KG
Boschstrafie 10
74734 Esslingen

Indirekts Priifung:

Det Zaitraum zwischan zwei indirekden Prifungen hingt von der
Wartungsvorschrift und der Haufigken der Banulzung der
Prufmasching sb. Bel dblichen Bedingungen wird ermpfohien, die
indirakte Prifung in Zedréumen durchzubiifren, dee 12 Monate
nicht loarechraiten.

cl mindestens im Abstand von 12 Monaten wenn a) oder b}

nicht in Frege kommen

Mach jedar direkien Prifung muss sine indirekte Prifung

siattfinden



139

Anexo C - Certificado de calibragao do microdurémetro KL-4 (2/8)

STIEFELMAYER
Prisftechnik
Brschsirasse 10 - D-T3734 Esslingen — Tel.: +43 (1711 F 49045600 — Fac 448 (05711 £ 450465013 — E-Mall reicheren@stielefmayer de

Kalibrierdatum: 25,08.2009 Seite 2 von &
Bearbeitungsnummer: 5004178 08-08-1

1 Priifergebnis

Lie Hareprifmaschine wurde gemat DIN EN 1SO 6507-2 [Vickers) bzw, DIN EN 1S0 4545-2 (Knoop)
aeprift und kalibriert.

Die Messwerte der direkten und indirekten Pritfung liegen mit den im Zeugnis angsgebenen
Eindringsternpain far

Vickers:
Knoop

innerhalb der zulsesigen Abwsichungen. Die Prafmaschine kann fir malgebliche Versuche verwendet
wardan.

2 Beschreibung und allgemeine Priifung der Prifmaschine
2.1 Beschreibung der Prifmaschine

Standort

Temperatur: 21°C

Antrieb: Elektrisch Gber Mikroprozessor

Beanspruchung: Feder

Bauart; Vickers und Knoop

Profkraftstufen: 04903 N-89807 N

2.2 Zustand und Funktion
« Aufstellung der Prifmaschine
Funktion der Prisfmaschine
Elastische Verformung der Haneprifmasching nach Rockwel
Probenauflagefiache
Werspannkappe
Probenaufnahmevarrichtung -
Spindelfithrung
Profzykluszeiten
Druckstempelspial

23  Umgebungseinfiisse
+ Erschifterungen
*  aggressive Medien
«  Temperatureinfiisse

24  Bemerkungen
Die Profurg ergab keine Beanstandungen,
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STIEFELMAYER
Priftechn ik
Baschstrasse 10 - D-73734 Esslingen - Tel: +45 (1711 (49046000 — Fax: +48 (0)711 / 400483013 - E-Maid reichertergstielelmnaye: de

Kalibriardatium: 25.09.2000
Bearbeitungsnummer 5004178 09-09-1

Seite 3von 8

3 Direkte Prifung

31 Prifung der Beanspruchungselnrichtung

3.1.1 Verfahren nach Brinell, Vickers und Knoop
Die Messwerte der gepriften Prifkrafte - siehe 3.1.2 - liegen innerhalb der zuléssigen Abweichungen
mit felgenden Ausnahmen:

3.1.2 Tabele: Prifung der Proflrafte

Mennprisferaft  98.07 N Stellung des Myq: Ma: M3

U (k=2) 0098 % | Druckstempels retative relative relative
Brinell: nach Hartebersich | Abweichung Abweichung Abweichung
Vickers: b % e %
Knoop: weich

Rockwell: mittel -0.1 a0 00
Rockwel Varkraft hart

Nennprifkraft  48.03N | Stellung des My Mo Ma:

U {k=2) 0,044 % | Druckstempels relative relatiy relative
Brinell: nach Hartebereich | Abweichung Abweichung Abweichung
Wickers: X % U k.
Knoop; weich

Rockwall: mittal -0.1 0.0 a0
Rackwall Varkraft hart

Nennprifiraft 2942N |  Stellung des My M. Mg

L {k=2) 0,028% | Druckstempeis relativa relative relative
Brinell: nach Hartebergich |  Abweichung Abweichung Abweichung
Wickers: X % B %
Knoop: weich

Rockwell: mittel 0.0 0.0 0.0
Rockwell Vorkraft hart

Mennprifkraft 19,61 M Stellung des M My Mz

U (k=2) 0,036 % | Druckstempels retative ralative relative
Brinell: nach Hartebaraich Abweichung Abweichung Abweichung
Wickers: ¥ } % % %
Kroop: weich _

Rockwell roittel -0,1 00 0.0
Rockwesl Vorkraft: hart

Mennpritfkraft 9,807 N Stellung des My: Mo Ma:

U (k=2} 0,041 % | Druckstempels relstive retative relative
Brinell: nach Hartebereich |  Abweichung Abweichung Abweichung
Vickers: ¥ % % %
Knoop: weich

Rockwell: mittel 01 0.1 00
Rockwell Vorkraft, hart
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Anexo C - Certificado de calibragdo do microdurémetro KL-4 (4/8)

STIEFELMAYER

Priftechnik

Boschsiresse 10— D-73734 Essingen - Tel 48 (0}711 / 4004600-0 — Fax: +49 (01711 ! 4904650-13 - E-Mail: reichenargistiefalmayer. de

Kalibrierdatum: 25.08.2008 Selta 4von 8
Bearbeitungznummaer: 5004176 09-08-1

| Nennprifkeaft 4,903 N Stellung des My: Ma: M3

U {k=2} 0.065% | Druckstempels relative relative relative
Brinell nach Hartebereich | Abweichung Abweichung Abweichung
Wickers: X i % %
Knoop: weich

Rockweal: mittal 0.0 0,0 0.1
Raockwall Vorkraft: hart

NMennprufkraft 2,942 W Stellung des My Mz: Mz

U (k=2) D.0B3 % | Druckstempels relative relative relative
Brinell: nach Hartebersich |  Abweichung Abweichung Abweichung
Vickers: % = % % %
Knoap: weich

Rockwell: mittel -0,1 0,0 0,0
Rockwell Vorkraft; hart

MWennprifkraft 1,961 M Stellung des My: Ma: Ma:

U {k=2) 0041% | Druckstempels relative relative relative
Brinell: nach Hértebersich | Abweichung Abwelchung Abweichung
Vickers ® U % %
Knoop: waich o
Rockwell mittel 0,0 0.0 0.0
Rockwell Vorkraft: hart

Nennprifiraft 09807 N Stellung des My Mo Mz

(U ik=2) 0.065% | Druckstempels relative relative relative

| Brinelt nach Harteberaich | Abweichung Abwaichung Abweichung

| Wickers: X i) % ¥

| Knoop: weich
Rackwall: mittel -0.1 -0.1 0.0
Rockwell Viorkraft hart
Nennprofkraft 04903N | Stellung des M1 Ma: Ma:

M {k=2} 0,044 % | Druckstempels relative relative relative
Bring|l; nach Hartebereich |  Abweichung Abweichung Abwealchung
Wickers: ® . % o o
Knoop: weich
Rockwell: mittel -0.1 -0.1 0.0
Rockwell Vorkraft hart

32

Rockwel Gesamtkraft £1,0%
Rockwell Vorkraft +20% |
Brinell £1,0%
Vickers / Knoop F==1861N +1,0%
980T mN==F=<1961N +1.5%

Prifung der optischen Eindruck-Messeinrichtung
(Verfahren nach Brinell, Vickers und Knoop)

Dig ralative Abweichung fir jeden Messwert darf folgende Grenzwerte nicht Gberschreiten:
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STIEEEL{MMER

Priftechnik

Boschstrasse 10 = D-T3724 Esslingen = Tel.; +49 (0717 { 49046500 = Fax: +48 (01711 / 490468013 — E-Mai. reicherarfisiefalmayer.oe

Kalibrierdatum: 25.09.2008 Seite 5von B
Bearbeitungsnummer 5004176 09-08-1

3.2.1 Beschreibung

Bauart: Angabautes Objektiv mit CCD-Kamera
Herstellsr Stiefalmayer
Herstall-Nr.:

Aufgrund der Aufldsung, der Skalenteilung und der Abweichung der Messeinrichtung kann die
Eindruck-Messainrichtung benutzt werden.

Objektiv-Nr 53738 53738 53738 63738 | 63738 |
Wergréferung 0| 40 50 78 100
Anzeigeberaich 0 bis mm 0,3 022 0,16 0,12 0,08
Schatzbarer Skalenwert {00004  00003] 10,0002 0,0002 0,0002
Kisinstes Eindruckmaliinmm | 0,08 0,08 0,042 0.02 0,02
| Norm Verfahren Messgriile max. Abweichung geforderte
Auflbsung
DIN EN IS0 6506-2 Bringll Durchmesser d 05 % 0.5 %
P R Eindruck-Flacha *) 1,0%
DIN EN IS0 6507-2 Wickers 20 pm =d <= 40 pym 0.4 ym 0,2 pm
DIN EN IS0 4545-2 Knoop | d =40 pm 1.0 % | 05% |

*| Projizierte Flache der Eindruckoberflache

3.2.2 Messung der optischen Eindruck-Messeinrichtung

Objektiv-Nr_: Soltwert Mittehaert Abweichung enweiterts
53738 Messunszicherhait
VergraBerung: 100 i i e i
0,0200 0.01997 -0,18 253
0,0300 | 0.03000 0,00 187
0.0500 005010 0,20 1,00
0.0700 0,07003 0,04 0,77
00,0800 008013 0,16 0,65
Objekin-Nr.: Sollwert Mittehwert Abpweichung erweiterte
53738 Messunsicharhgit
Vergrofierung: 75 mm mm % %
0,03000 0.02993 -0.23 1,75
0, 06000 0,06000 0,00 0,94
0,02000 0,08013 06! 0,65 |
010000 | 0,10007 ___oor] 0,52
0,12000 | 0,12000 0,00 | 0,42
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Anexo C - Certificado de calibragdo do microdurémetro KL-4 (6/8)

STIEFELMAYER

Priftechnik

Boschstrasse 10 — D-T3734 Esslingen — Tel: +48 (01711 [ S904880-0 ~ Fax: =45 (0)T11 [ 4504680-13 = E-Mail. richeren@sliefeimayer de

Kalibrierdatum 25.05.2008 Seite & van B
Bearbeitungsnummer: 5004178 09-08-1
Objektiv-Nr.: Sollwert Mittehwert Abweichung | enweiferie
53738 Messunsicherheit
Vergréierung: 50 mm mm % Y
0.042000 0.042000 0,00 1,19
0,070000 0,0689967 -0.05 0,75
0,100000 0100067 0,07 0,52
0,130000 0,130000 0,00 0,38
0,160000 0,180000 0,00 0,31
Objaktiv-Nr.: Soltwert Mittelwert Alrweichung enweiterts
53738 Messunsicherheit
Vargrolerung: 40 mm mm Y Yo
0.05000 006007 012 0,98
0,10000 010013 0,13 0,59
0, 14000 014027 0,12 042
0,18000 0.18000 0,00 0,28
0,22000 0,22000 Q.00 0,23
Crbjektiv-Nr.: Solhwert Mittelwert Abweichung erveiterts
53738 Messunsicherhait
Wergraerung: 30 mim mm % Yh
| 0,08000 0,08020 0.25 0,85
0,12000 0,12040 0,33 0,56
0,20000 0.20000 0,00 0,25
025000 0.25040 0,18 0.27|
0,20000 0,30020 0,07 | 0,23 |

3.2.3 Beleuchtung

Die Beleuchtung und die Lage des Eindrucks entsprechen DIN EN IS0 6508-2, DIN EN IS0 8507-2

bzw, DIN EN 150 4545-2

33 Profung der Eindringstempel

Die Sichtprofung der baranntan Eindringstempel ergab keine Beanstandungen.

Der Rockwell-Eindringstampel tragt kein Prafzeichen.
Ein Kalibrierschein Ober die indirekte Prifung des zur Harteprifmaschine gehtrenden Diamant-
Eindringkérpers for Rockwellprifungen gemal DIN EN IS0 8508-2, Abs 4.3.1.2, liegt - nicht - vor.
Prifbescheinigungen des Herstellers/Anwenders Ober die zur Harteprifmaschine geharenden
Hartmetallkugeln fur Rockweliprofungen liegen - nicht - vor

Prufbescheinigungen des Herstellers/dnwenders Gber die zur Hareprifmaschine gehdrenden
Hartmetalikugein fir Brinellprifungen hegen - nicht - vor,

Der Vickers-Eindringstempel trégl ein Prifzeichen.
Ein htichstens 2 Jahre alter Kalibrierschein Uber die Prifung des Dlamant-Eindringktrpers fur

Vickersprifung gemai DIN EN 150 6507-2, Abs.4.2.4, liegt vor.

Der Knoop-Eindringstempel tragt kein Prifzelchen.
Ein hochstens 2 Jahre alter Katibrierschein Gber die Prifung des Diamant-Eindringk&roers fiir

Knoopprifung gemal DIN EN IS0 4545-2, Abs.4.2 4, liegt vor.
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Priftechnik

Boschstrassa 10 - D-73734 Esslingen = Tal.: +408 (11711 / 4004590-0 — Fax: +45 (07711 [ 4004690-13 - E-Mail: maichartenfstistelmayer.de

Kallbrierdatum:
Bearbeitungsnummer. 5004176 06-09-1

25.08.2009

Seite 7 von B

41

42

421

422

51

Indirekte Priifung

Prifungen mit Hartevergleichsplatien

Die Ergebnisse der Hartemessungen auf Harevergleichsplatten {Abweichung und

Wiederholpr&zisionan) liegen innerhalb der jeweils zulassigen Grenzwerls - siehe 4.2 - mit folgenden
Ausnahmen: - keine -

Tabelien fir die indirekten Prifungen

Indirekte Prifung nach Vickers
| Eindringstempel Nr, / Prifzeichen | 6926
|gaf. Korrekturwerte der Masching
Verfahren | Harte H | Abweichung | Grenzab- Wiederhal- maximal Ulk=2)
dar der weichung der prazision zitassige
HVPL | Prifmaschine | Prifmaschine | (dg-dy)/d | Wiederhol-
(H-H)IH prazision
% % g, %% HV
HW 0,1 734,33 -1,08 0,00 5,00 £2 86
HV 1 615,97 0,23 5,00 0,55 4,00 17,08
HY 5 5451 =0,72 3,00 0,38 2,00 7,04
Indirekte Prifung nach Knoop
Eindringstempel Nr_{ Prifzeichen |- |
gaf. Korrekturwerte der Maschine | |
Verfahren | Harte H | Abweichung Grenzab- Wiederhal- maximal Ufk=2)
dar der weichung der prazision Zildssige
HVPL | Prafmaschineg | Prifmaschine | {dg-d4)/d Wiedarhol-
H-H/H prizision
Yo % 5 % | HE
HK 1 610,62 0.26 0,49 5.00] 27,70

Verwendete Mess- und Priifeinrichtungen

Die verwendeten Mess-, Prifeinfichtungen und Referenzmaterialien unterliegen der Prisfmittel-
Uberwachung gemdiR DIN EN ISO/IEC 17025,

Sie sind riickgefihrt auf die nationalen Mormale fiir die SI-Einheiten.

Verwendete Messmittel .
Messmitial Kallbrierdatum
0,5 kN Klein 40003
50 M Klein 40002
813 DED-K-103001 6010311 03.01.2000
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Anexo C - Certificado de calibragdo do microdurémetro KL-4 (8/8)

STIEFELMAYER

Prisftechnik

Boschsirassa 10— D-73734 Easlingen — Tel: +48 {01711 | 4004650-0 — Fax: +49 (0)711 ) 400468013 — E-Mail: reichenargstisfeimayer.de

Kalibrierdatum; 25.09.2009 Seite 8 von B
Bearbeitungsnummer; 5004176 09-08-1

52 Verwendete Harteverglaichsplatten

H\VPL-Nr. Harta Prufbedingung Kalibrierdatum
102901.0704 734,33 Hv D01 20.07.2004
2087403 0508 615,87 |[HV 0,08, 2008
1029201.0606 | 5451 HVYE 07.08.2006
2338101.1008 | 61062 HEK 1 21.10.2008

Hartevergleichspiatten nach DIN EN IS0 6507-3 (Vickers) und DIN EN 150 4545-3 (Knaop),
] Messunsicherheit
Angegeben ist die erweiterte Messunsicherheit, die sich aus der Standardmessunsicherheit durch

Multiplikation mit dem Erweiterungsfaktor k = 2 ergibt. Sie wurde gemai DKD-3 ermittett. Der Wert der
Messgrtfle liegt mit einer Wahrscheinlichkeit von 95 % Im zugeordneten Werteintervall,
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ANEXO D.1 - Certificado de calibragao da maquina de tragao Instron

CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO

EMITENTE: LABORATORIO DE CALIBRAGAD INSTRON

DATA DE EMISSAC: KUMERD DO CERTIFICADD:
10-May-16 16051001MC
Equipamentos Clentificos Instron Ltda =
™ Praca das Begbnias, 14 Centro Comercial Pégina 1 de 4 paginas

. Alphaville, Barueri, 3P 05453-081 SIGNATARIO APRO\.’M
INSTRON' (00 S50 Sh 5 ')
Fa: +55(41) 3035-0421 i ~|//)
E-mall; sarvica_brasii@instron.com | ¢
Gererle Técnico
Flavio H. D'Agostine
Tipo de calibragao: Forga
Padriio relevante: IS0 T500-1: 2004

Data da callbragio: 10-May-16

MWome: UFL! - Lab, de Tecnologs em Ao ¢ Desgaste

Local: Av. Jodio Naves de Avila, 2121 - Campus Santa Monica Blocos SF
Uberfindia MG 38408-1 (0

Pais: Brasil

Temperaturn pmbenie: 258 °C
CN" do contrtc:

Cionlato Raphael Rezende Pines E-muil  raphaekrparesiaynhoo.com. br
‘Miauin T il
Fabricamte: INSTROM Fubricante: INSTRON
1D do sistema: REDIMTUGIES IE do trnnsabutor 252T-101/302714
Tipo Serve-Hidrdulica Capocidade: 10 kW

Imterviehs inico Tipa Tensdo/Compressdo
Ano de fabr: 2013

A maguing de testes actma fi verificada com os indicadores ¢ nos medos mosirados abaixe somenie para o aumenio da forgs,
de geordo com o norma 150 T500- | usando um equipamento de verificagie calibrade de acordo com a norma IS0 376

Indicador 1. - Leitura digital: Console v, 8.9.374 (kN)
Eacals completa

do imtervalo Intervalo do forca lestada Sistema
[%a) (kM) Maodo Classe *
L{uH] 224745 u 16R 1324 Tensio 1
=22.555 2 <100.043 Compréssio ns
= A elave do sivtemur para um interval deefva d veginte: erm. repetitvidiade. reforno pare e rexolugdo e classiivagdo do dlspoiinive
ol peate.
Método de verificagio

O gilcube da precisdo ¢ do ¢rmo de repetitividade e o elossificasdo do desempenho da mikguina de testes foram realizados de
acordo coin o mdéiods especificadn ne Ancxo O da norma IS0 7500-1
A miguing de tesie for verificads na condigiie "conforme. encontrada”
Mntes da cnlibragiie, o mbguina foi mspecionada para s¢ verificar se ela estava em boas condighes de funcionamento, tendo

Instron CelproCR versio 3,29

Este certificado pumpro os regqumilos o Cyoe'Enmetro, que avaliomm o competénain do laboraliorie o sesbarsm sin rosiceinlidais pelas poimss fadioiais g
i ionat, Oy esslimdon idasadon ness cortificad ¢ o seguinie reaimo eahio rekacionadon apons gom (s voridlesdo. (oalsquey [mimgtes de use am
esedquinca Uesss verificagbo senin indsailes nos comenginins. Lste relasdmn nle deve ser reproduzidi, excein pec-onmpled, sem 7 sprovac i di
labwarmiiirio emissor.




Anexo D.1 - Certificado de calibragao da maquina de tragao Instron (2/4)

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO

LABORATORIO DE CALIBRAGAD ACREDITADC Mo, D443 [REDE BRASILEIRA
DE CALIBRAGAD - REC)

sido comprovado gue satisfazin as diretrizes do segdo 5 da sorma 150 75001
Menhum acessono vinculado mecancamente for mentado s se realizor esso onlibragio.

Resumo de dados - Indicador 1. - Leltura digital: Console v. §.9.374 (kN)

NUMERQ DO CERTIFICADD!
16051001MC

Pégina 2 de 4 paginas

TENSAOQ
Erro ma Erro ma Errona Erm de Inceresa Incericza da
axetugio | execugin 2 execuglo 3 repetitividade relotiva™ medipio™
% do mtervalo %) ) LA FLA Clinsse {EkN)
104 Indervalo % (escala completa: LML 1324 kKN)
Retorno i 0 05
20 1l IEIE <Aj 5 LNT l 0.40 .M
40 (.05 o2 1.5 [ERI | 0349 U6
&l 001 ~0.42 A1,y 0.05 | .39 023
B0 ikl =003 A,k 0,08 1 03w 03l
|4 {1, (e IR 0,13 007 (L] 0w 034w
Resumo de dados - Indicador 1. - Leitura digital: Console v. 8.9.374 (kN)
COMPRESSAD
Erro oa Erro na Ermo ma Erto de Incertezn Incenezs da
exccugho | Execicdo 2 exdeugibo 3 repetitividude relativa® medigio®
% do mntervalo (%) ) %a} %) Clagse [+ KN}
100 Intervule % (escals completn: 100,043 KN}
Retorma pars O (L5
20 (.31 45.23 ~0.24 .08 05 033 o7
40 =20 .15 -, 14 [LE1IF 0.5 .33 013
1] <012 =05 -0, 12 0403 0.3 033 (k.20
Ll =007 .06 -0.07 LK1 0.5 013 .26
1o 0,04 -0.03 -h.o3 LR 0.5 03z 33
Clicve de plor revolipdo. 0.5 pare 100 fmervals %6 findioador 1 Tomsda), 003 pore 100 fetervls % findicador | Comprensids),
* A ipverteza expandive relatad avelo-se e uma incerteza podedo wadiplcod par i fioe de coberian & = 2, propovciomandn
rived de confangae de qprorimontameine #5750
O exranks de Uroertesi refere-se a valares pbilidos duranie o calthrag i ¢ rdv deve e comvdderngdo favors com pfeiray do devio os leges
fraz, Tewperalurd & sfimhomiento. 4 inffudneia desser fatares divee sor levads o consideragiio pels usirin do dispasitive ot masifipds ol
fiivgan
Dados - Indicador 1. - Leftura digital: Console v. 89,374 (kN)
TENSAD
Execugiio 1 Execugho 2 Exccuglio 3
Inclicaudo Aplwado Indicado Aplicadn Indicado Aplicada
% dointervitlo (kM) {kN) (kM) (kN) (KN} (kN)
100 Intervalo % {escala completn: 10,1324 KN)
Retomo para 0 (e 0.0 0005
20 22.500 214745 21501 124834 22500 22 5103
40 39 009 3% 9808 4l 000 3904938 AW 40,0116
il 008 GlLO0ZS2 &in003 601746 &2 603534
&0 R0 002427 B0.024 04513 Rib (W R (7404

Instrom CalproC’R

versdio 3,2%
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Anexo D.1 - Certificado de calibragao da maquina de tragao Instron (3/4)

CERTIFICADO DE CALIBRACAO NUMERG DG CERTIFICADD:
16051001MC
LABORATORIO DE CALIBRACAQ ACREDITADO No. 0443 (REDE BRASILEIRA Pagina 3 de 4 paginas
DE CALIBRACAD - RBC)
Dados - Indicador 1. - Leitura digital: Console v. 8.9.374 (kN)
TENSAD
Exccughio | Execugio 2 Exvcugin 3
Indsado Aplicacde Indicadi Aplicado [ndcchs Aplicado
¥ o intervalo (KN} (kN | (KN} (kM) (kNy {kN)
100 Intervalo %% (escaln completa: 10,1324 kKN)
:u|r| I0i.002 104 Lu.&ﬁl 10,01 % 10 1rr:v.‘\| [ HRE e 00,1324
‘Dados - Indicador 1. - Leitura digital: Console v, 8:9.374 (kN)
COMPRESSAD
Execusio 1 Execugdo 1 Exccugiio 3
Indicada Aplicado Indicado Aplicado Indicado Aplicado
%5 do intervaly (KN} (kN) (kNY {kN) {kN) (k)
108 Intervaly %% (escals completa: -100.043 N}
Betatne pieris O 0,005 =0 KL
20 =22 498 =12 5669 21502 -12.55% =12.509 -22.5639
Al =34, 094 =40.0792 =440, 4013 40012 A0 0703
alk 60,002 <HOOTI S HE] -6 059 LR ~hl.404 <BI1 077106
{1} =BG =Bi) 0630 | 80,011 =50, (R0 3 -ROG03 ~E0O5T05
1ok = 1, M =100, 043 =1 {0, (WNS =1 00,6341 -100.609 ~100.037
Equipamento de verificaciio
Validnde
1D dis equipament Deserigho Capacidade Duta daeal.  daeal Ref do cemificndo
1145788 edlula de cutga 132000 Tl AT-0he-14 27-Cree-16 2T20145A
GT5608 idecados de wemp, NA 0E-Ohci-15 05-Cet-17 TP-10-093/15
LR indicador de forga NA 3-Sep-14 Fi-Sep-16 LSRG 40

A eleewve do equipamento e verificagde fof ol e sl gue o clete i g e owdgabing g festes ol verlilsoda

A remiparertira sndaier de equiparsnts durande o verificagdo @y di 28,570

Utilizagiio do equipamento de verificagho

Intervalo

Escala

complets

(e Modo 0¥ des equipamento Peccentual{ish do intervalo Precisiio {+1=)

1] Tensin T14378A 200 400 60 80 0,32% da leitura
1143784 100 0.16% da leitura

100 Compressio 114378A 20 407 07 =0y o 0.16% da lentura

Todes Tensdo-Compressio 975608 Todos |.8°F

by paidries e focron rdo rastredvels oo ST (Sistemy Tatermarioned de Uimidacdes) por sl de padiles santioos pela fametro an st
Pveriruro Nacoma! de Mool recorbecade amernae emalinesi,

A previvdo do indficedor de farga wodde oo dispesiiive eldries exid Tneorporad i precindo informode pelo disposiiin

lnsaron CalproCR versio 3.29
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Anexo D.1 - Certificado de calibragao da maquina de tragao Instron (4/4)

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO NUMERO DO CERTIFICADD

16051001MC

LABORATORIO DE CALIBRAGAD ACREDITADD Mo 0443 {REDE BRASILEIRA

Pagina 4 da 4 pagh
DE CALIBRAGAO - RBC) L adkchultoo il il b

A poecilsdis do eqiipamaenio de veeifcagds aead for igeal ou melfor gee o peecisi indfeacds ma ftabelo ocimo

Comentarios

Verificado por. Marcio Campolia

Service Technician

NOTA: 0 Artigo 9 da norma 150 7500-1 declara: O tempo entre is culibrapdes depende do tipo da maguina de testes, do
padrin de manutengio @ da quantidade de utilizaghes. A nfo wer que seja especificado de outr forma;, recomenda-se que n
calibeagio sgja realizada em mtervalos de no mixime 12 mesgs. Em quplquer caso, & maguina deve ser calibrada se for mevida
para wn neve local com o necessidade de desmontegem oo se sofrer reparos ou ajustes de vulie

Instron CalproCR versdo 1.29




ANEXO D.2 - Certificado de calibragao da célula de carga Instron

E¥dinsTRON

150

Instron:

Coronation Road = High Wycombe, Bucks HP12 38Y = LK
Tel: +44 1494 464646 » Fax; +44 1494 456123 » www.instron.com

Loadcell Test Certificate

Catalogue No. : 2527-111

Foree standard No. ¢ P34400

Serial No. : 302718

Nobel standard No. : P34345

Capacity : 100kN

Nobel Loadeell No. : P34344

Temp : 22°C Tested by : AC
Drate : 21-Jul-15
Test Results
oan
035 - -
Lileli]
x :
- UL & H )C |
£ : |
2 o T S i
T has
m
-E (K] hﬂ*““”‘f’“ﬁ‘#—“—“‘%‘_ﬁ—;ﬁi—ﬁ;‘”*w;‘j
= g T
& -
19
| it
! E 015 b v ®
| 13 *
! 5.3
| il |
|
| LM F e r——————
| B0 <100 90 A TR B0 -0 AN 30 I -l0 60 10 X 3 . W sl 00 80 %o oo 110
|
< Compression Foree : % Full Capacity Tension=

| * Accuracy={({Mean-Ref VRef )k 100 ®  Repeatability=((Runl-RunZ¥Ref)x 100

MNotes:

(1.5 and ASTM E4.

Kingdom.

1] Loadeell aceuracy has been found to be equal to or better than +0.25% of the indicated foree.
2] Additional system calibration is required to ensure compliance with BS EN 150 7500-1 class

3] Instron calibration apparatus is traceable to the National Physical Laboratory of the United

Version [
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Anexo D.2 - Certificado de calibragao da célula de carga Instron (2/3)

Instron-
INSTRON Caronation Road ®» High Wycombe, Bucks HP12 35Y m UK
oy Tel: +44 1494 464646 = Fax: +44 1494 456122 = www.instron.com

Accelerometer Test Report

Catalogue No,
2527-111

Transducer Full-seale [KN|

100

Serial No.

302718

Tested By

1462

Tested Date

21 July 2015

Tested Time

10:15 am

IAC Serial No.

Wi6eS10

IAC Yersion No.

08.15.00

Phantom Stiffness - Compensation OFF
12.6886

Phantom Stiffness - Compensation ON : RUN 1
3.409

Phantom Stiffness - Compensation ON : RUN 2
0.476

Phantom Stiffness Average (Runl, Run2)
1.9425

Phantom Stiffness Reduction Factor

6.532

Load Compensation Coefficient - Compensation ON : RUN 1
(.0237

Load Compensation Coefficient - Compensation ON : RUN 2
(L0239

Load Compensation Coefficient Repeatability (Abs)
(L0002 5

Load Compensation Coefficient Repeatability (%)
(.84

Test Software - DYN_LOAD32 EXE

Version 1.60 01-Mar-2013

Phantom Stiffness Status

PASSED

Load Compensation Status

PASSED

Overall Result

PASSED



Anexo D.2 - Certificado de calibragao da célula de carga Instron (3/3)

.4

INSTRON

152

Instron”

Coronation Road = High Wycombe, Bucks HP12 33Y = UK

Tel: +44 1404 464646 w Fax: +44 1494 456123 w www.instron.com

Test Certificate

Cat No. : 2620801 Readout Device DK38 EQU-3518 |
Serial No. ; 301432 Displacement Ref. Heidenhain EQU-6832
Test No. ; 1 Temperature ("C) 23
Gauge Length ; 25 mm Tested by DWW H
Travel . 500500 mm Drake 220612015
Span Point : 100% Span Setting 247882 mi
Trawel Ranga EXT %F& | EXT %FS| Ropaatabliity |  Average QUP Error
T %FS F’Eun 1 Run 2 %FS Runs 1_&2 WFS
50000 100 100002 | 1000113 0111 1000575 ]
45000 B A6 5856 ) G 100 0. 0350 1036
40000 B TH.ET4 TANA[F {085 80,0180 1018
3 BO00 i} 50,568 L] 0074 70,0050 0005
3. 0000 B 50068 | BO.026 080 58,9560 <0004
25000 B 45.865 5004 [T A5 S -0.010
70000 40 35072 | 4000 0,034 399800 -0.0%1
1.6000 30 29,4974 30,00 (7] 29,9905 -0.010
1.0000 0 18.987 | 20.00 001 19 9040 0,005
05,5000 10 B Ea5 10.001 008 [ 0002
0.0000 [{] L.000 0.000 [EA] 00000 0.000
05000 -10 -0.001 B 0hg [T 0).5880 1.008
-1.0000 -20 19976 1 -16.993 [(EL] -18. 8840 006
-1.5000 a0 U958 | 29984 030 258730 [Hi7Ed
20000 i) -FGe0 | -39.980 040 -36. 8600 0.0a0
-2 5000 50 B G23 | Adare 053 40,0445 0.050
-3.000 A0 -50.808 | -59.875 087 5O G416 0.058
-3. 500 -70 -65RaT | -88.978 0,076 681, B85 [
40000 =80 TR0 | -Te.982 0.0 -79.9.350 0. 054
=4 _BOCE 80 -BHBNE | -BO.gE3 0,144 -H8. 9580 0.061
-5 (000 B 95 B8O | -100.004 0.115 -90.0485 0,053
Positive Travel| Megative Travel
Hysteresis (WFS) 0.0605 0.0515
Creep (%FS5) 0.001 0.008
Test Results - Tenslon & Compression
ol — B e e
050 |
o |
. oo
0.20
rd LEL
E a.u oy P R T — . et T
E o | -
4120
e B
=3.40
<0.60
=160 -
=100, -8 =0 &0, =20 o 20 40 (=] i, 100

Travel (%FS)

Hiotes 1

1} Addilienal sysiam calibration B requined 1o ersure complinnce with ASTM EB3 and 150 5513,
2} Instron certifies that s caibrotion appanatus s eceabie o the Natanal Physicsl Labamaiory, wilh whoartsingy of
rrEa sy rement nod exossding ore third of the permi erroe af the ax UPEr tert

L Yewind |
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ANEXO E - Certificado de calibragao da célula de carga HBM de 1 kN

Prifprotokoll
teal recond | protocale d edsai HBM

Typ: U2B Auftrag: 802148010
Tves S lype: order ng | commissicn
Nennmessbereich: 1 kN Profer: Sawal

Targe | partés axBminey | corirtiew

IdentMr 011161 Datum: 2017-02-15
sarial no /M- ldent Iesi date | dale o essal

Priifergebnisse:

tasd Uit | rAsURAIE I s
Eingangsgrafe des Messbereichs [%] Ausgangsgrﬂrse [
Input quantiy échells d ez Bulpul quaniity | nksuitats
Z Druck
lersion / trachon COMEFREE0N I COMEneEsIn
0 0.0000 0.0000
50 -0.9999 D.9086
100 -1.8987 1.5568
50 -1.0005 0.5550
0 0.0005 -0.0002

Aus den Prilfergebnissen berechnete messtechnische Kenngrofen:
Meirologics characherdstc quanlities computed from e test resulty
Grandeirs carpclhirtaliouss de mesure caculées & partr des résultats d'essai

Kennwert C [miyi] -1.00987 19568

sanglivity / sansbdie

Linearitatsabweichung [3ovC] -0.018 0.008
Freanity deviation ! linesié

[Atweichung von der besipassenden Garaden durch das Nullsignal)

idesdation fom bestit throwgh 7em § car par rapport & i meilews dioibe paseant par be zéro)

Relative Umkehrspanne 0,5 Friom [Jovi] 0.059 0.038
felotive hysieresis | hysténisis ralapd

Nh BUE den Hmrgabnman ermitietban Hﬂnngrn[hn entsprachan den Spezifikationen gemal Datenbiatl
o the p mhmm =3 mm
Tﬂdnhmmmﬂﬂmhmdﬂlmmum e amion lew - 3 mchaigues

Allgemeine Zusatzinformationen:
guneesl infrmation | informwons complémentaes

Alle writeren massiachnischan Eigenschafien des Aufrehmers snd durch Typprifungen und laudende Produkiaudits des Oualtstswesans angasichan
Al ofror merclogical chanscienishcs of the rerdcucn: s vae fiad By iyps meing and mguisr procuc! suchs of Ta Quaily deparimect
Touims i metray cormcinsiques schniuss du Capis sont paranies cor s Borvios Qualtd, au Frezh o ddmaih il S Eudii auvi i e produi

Hattinger Baldwin Messtechnik GmbH, im Tiefen See 45, 84283 Darmstadt, Gemany | www, hbm.com
Fagishared g8 GmbH (Garran imied lisbiity conparation) in tha commarcial registar at the local court of Darmgladt. HRE 1147
Campany domicied in Darmatad | CEQ. Andreas Hifharsl | Chairman of the boand: Eoghan ©°Lionaind

Zartifizlart nach 150 9001 und IS0 14001 50 5001 and 150 14001 s | Carifiestion aslon S0 /0001 w 150 16501
My 32 HEM: Business. gocumank W ABC-TIOS 18 Zate ! Page 1 (1]




ANEXO F - Certificado de calibracao do extensémetro de 1,5 mm

Bestellnummer
Order No.
No. de référence

1-LY41-1.5/120

(i

Dehnungsmessstreifen
Strain gages

y ok %
H BM Jauges d’extensométrie T 1.5/120 LY41
Type 2
(R
Widerstand 0, Stuckzahl
Resistance 120 Q0 £0.30 % Contents 10
Reésistance Quantité I” |I”I” [ll m
k-Faktor + 0, Temperaturkoeffizient %
Gage factor 1 91 _1 5 AD |H l"“"'”“ des k-Faktors 93 i1 O [1 0_6 f K]
Facteur k Temperature coefficient g %
of gage factor o o g .
Coefficient de temperature  (~10°C ... +45°C) 5 %
du facteur k o
- Sy
il 2
Querempfindlichkeit o, Folienlos = %
Transverse sensitivity 0 3 A) |H “”"”"l 'l |‘| Foil lot A41 3/1 5 é
S 111 T | i
Herstellungslos
Production batch 812075353
S
Temperaturkompensation: Ferritischer Stahl mit T Max. effekt. Brickenspeisespannung
Temperature compensation: steel with a= 108 [1 0 g / K] max. rms bridge excitation voltage 25 V
Compensation de température: acier avec tension d'alim. de pont maxi eff. RoHS

=2

€s [um/m] - k

LS B e e e e S S B B S Mmoo T

10 20 30 40 60 70 80 90 100 110 120
T[°C]
Curvel *-
€s(T) = -24.24 +2.15* T -5.25E-02 * T2 +2.33E-04 * T3 + (T-20) * 0.30 [um/m)]
Alle technischen Daten nach VDI/VDE 2635. Geben Sie bei Riickfragen bitte Bestellnummer und Temperaturgang der Dehnt ifen bei 1en mit oben angegebenen
Herstellungslos an. Warmeausdehnur ienten o 1 bei kontinuierlicher Temperaturanderung
All specifications in accordance with VDI/VDE 2635. In case of further inquiries please indicate Kennlinie 1:  DMS ohne Anschlussbandchen.

order no. and production batch number, T = Temperatur in °C

. (dimensionslos)
Toutes les caractéristiques technigues selon la norme VDI/VDE 2635. Dans toutes

communications, priére d'indiquer le numéro de commande et le numéro du lot de production.

Réponse en température des jauges d'extensométrie appliquées sur des matériaux dont des
coefficients de dilatation termique & sont indiqués. Mesurée a variation continue de ia
température.

Courbe 1: Jauges sans pattes de raccordement
T = température en °C

(sans dimension)

Kopfdaten / Header / Titre

The temperature response refers to strain gages bonded to materials with specified coefficients
of thermal expansion a. Values are measured with continuous temperature variation.

Curve 1: Strain gages without leads.
T = temperature in °C

(dimensionless)

A point (") is used as decimal separator in data; the separator needs to be configured accordingly for import into Excel.
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ANEXO G - Certificado de calibragao do paquimetro digital

Mitusoyn Spl Americana Lida

LABORATORIO
DE
METROLOGIA

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAO

Pag.:.1/2

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 07625/13

Cliente : " UNIVERSIDADE FEDERAL DE UBERLANDIA,"
Endereco : Avenida JoBo Maves de Avila, 2121 - Uberlandia - MG,

Ordem de servigo: 068.189
1 - Objeto Calibrado

PAQUIMETRO DIGITAL

Fabricante: Mitutoyo

Cddigo: 500-196-20B

N*. de Série:. 10801281

Faixa nominal - 1750 mm

Resclugdo : 0,01 mm

Identificagdo do proprietaric . Mao consta

2 - Padres utilizados na Calibragio:

Blocos padrao Nimero: 00112
Certificado M®. 00188/13 - RBC - Mitutoyo Validade: 01/2014
Relogio apalpador Muamere; LCF233
Certificado N.° 00997/13 - RBC - Mitutoyo Validade: 082013
Padrio escalonado para paquimeatra MNumero: 010259
Certificado W.* 05825/13 - RBC - Mitutoyo Validade: 12/2012

3 - Procedimento de Medigio: PML - 0013 VersZo 5

Os valores de Indicaglo do paquimetro foram verificados comparativaments com
padrio escalonado e Blocos-padrio e a leitura da indicagdo tomada no paguimetro.

Data da calibrage: 23 de Julhe de 2013
Drata da emizsdo: 23 de Julho de 2013

Sliétake

Gerente jara ntia da Qualidade

Enly pemtificac sinac a0s requisiie o acredigio el COCRE que avakiou 8 cpefing oo Iomidng & cOmDTowVoy BUd rectnabiress & Aao0es nacisis oy medes o s St rmmcnns de Uiidate - 51
A reprocucie desio Cendfioado s podiens sy b @ danencs s aomuscio por sscoriio o Moo,
O P AIr e Sl b, H’M#w vrrw-rm-nrm am inskrumaritn submalcl & calfwandc nas rondiclas asoarcfinatas, nd ﬂrﬂonﬂmlm. i nmmm keibcy

v Ay oo Camion dn Sikn unrpeq P40 - Banmo Amans - CEP 4726-002 - 588 P - BP - Trafes Chane. {11) 5843-0000 - Fal \| J-mu HERE] =
rh-l ki Tibiriga. 1555 - Balo Fiafla - DEF: D8RZ0-000 - Suzsing - 57 - Tal, [41) 4746-2858 - Fax: {11) 47955656 - E-mait LN T by SO b
Laborwiteie Tel: (1) £745.5050 - Faz: (11) 4748-5080 - E-mails merologin @ mitutoyo.com.bi

Agaiininch Teomor Inlema: Tel.: (11} 47455357 - Fac [11) 4746-5860 - E-maia; aesiates 8 militogg com b
Aasiaidno Tecniog Exiamw: Tl (1) S645-0027 - Fax: |V1] 5643-0088 - E-malls; obc @eniiuiogd.oom. by
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Anexo G - Certificado de calibragao do paquimetro digital (2/2)

.acutoyo

Mifufaye Sul Americana Lida.

CERTIFICADO DE CALIBRAGAD N°. 07625/13

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAOD

Laboraténe de Calioracdo acreditado pela Cgore de acorde com a ABNT

NER [SOAEC 17025, sob o nimero CAL 0031

4 - Resultado da calibragio:

Medida Externa

0 resultado & a média das calibragbes.

Medida Interna

5 - Incerteza de Medigdo:

A incerteza expandida de medi¢ao relatada & declarada como a Incerteza padrac da medigao
muliiplicada pelo fator de abrangéncia k |, o qual para uma distribuigdo t com Vs graus de liberdade
efetivos comesponde a uma probabllidade de abrangéncia de aproximadamente 95%.

A Incerteza padrio da medigdo foi determinada de acordo com a publicagio EA-4/02.

6 - Nota : Temperatura ambiente: (20,0 £ 0,5)"C.

sEmariidin

Litaxaidng: Tel (11] 4T46-2250  Faxc (11) 4748-5060 - E-mals: metologe Shmiutoys oo br

Assimiincia Tecocs infme: Tal: (1) 8786-6867 - Faot (11} 47465960 - E-malls asasion O miltoyn, com b

Asmisténoly Tderiea Extama: Tal. {H) 5843-0097 - Faa: (11} S643-0020 - E-mmls: ma mikaoye. com oy

Padrio 'ﬁﬁ:ﬂ?‘? '“::;’;:’ Padrio 'F"'nih“:::n:: t”::: d"';cde
{ mm} { mm ) { mm | { mm} { mim ) {mm )

1.1 1,10 20.0 20,00

1.5 1,50 50.0 50,00 0,02

1,8 1,90 1000 100,01

40 400 1500 150,02

B.0 8,00

16,0 16.00 0,02 Fator de sbrangéncia (k) 2,03

20,0 20.00 Graus de liberdade |V ) oF

50,0 50,00

750 75,00

100,00 99,99

150,0 150,00
Fator de abrangéncia ( k } 2,00
Graus de liberdade [ V) infinito
Cwtros ltens
o= Resultado Iru:am!za de Fator de_ {_3raus de

Medigao abrangéncia liberdade
{mm |  mm ) (k) { Veff)

FPanto zero 0,00 0,01 2,00 infinito
Ressalto 0,00 001 2,00 Infinite
Profundidade 0,01 0,01 2,00 infinite
Paralelo da Orelha 0,00 0,01 2,00 infinito
Paralelo da Boca 0,00 001 2,00 infinito

wirll Ao, Jolio Caros da Siva Boeges, 1240 - Banio Amaen - CEF 04726002 - Sdo Paulo - 5P - Tronea Chawe. [11] BE43-0000 - Fax {11) GB41.3722
“ itsric: Rod. (radio Tikinga, 1655 - Barn Raffn - CEP: GBE20-000 - Sueang - SP - Tl (11} 4745-5858 - Fax: [11] AT45-5035 - E-mal; nusane Selineis som. b
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ANEXO H - Certificado de calibragao do MMC LTAD

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

o o
-

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 265 /2017 pig. s
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
1. Solicitante do Servigo
1.1, Cliente: 1.2, Endereco:

Av. Jodo Naves de Avila N® 2121

UFU Faculdade de Engenharia Mecanica Uberandia - MG

2. Maquina de Medigdo por Coordenadas Calibrada

2.1, Modelo:! 2.2, Fabricante: 2.3, N° de Série;
Contura G2 Carl Zeiss #502976
2.4, Cabegote: 2.5, Software: 2.6, Locak:
RDS CAA Vast XXT Calypso 5.2.06 LTAD
3. Especificacdo do Fabricante
3.1. Toleriinga de MedicBo Declarada: 3.2. Erro de Apalpagia: 3.3. Volume de Medicio:
(180 L0303} (1 = mm) 1,9 ym X= 1000 mm
E= 19 +L/ 300 pgm 34, Resolucio (um): Y= 1200 mm
0,2 Z= 600 mm
4. Rastreabilidade dos Padrdes de Referéncia
4.1 Icentificagin 4.2, Desrigho A3, N* do Certificac | 4,4, Emberte |4,5, Cats Callbracio] 4.5, Valdade (sncs)
IMT-030  |Padrie Excalanado 700 mm (SEOTORE7E) 407516 Mitutzya 25/05/2046 2
IMT-082  [Termometre Degital (02963845) 43686(1 Testo 28/04/2015 2
IMT-064  |Esfera de Referénola 30 mm (L1497} 122 715100 1PT 25/0212013 5

5. Procedimento de Calibracado Utilizado
5.1, Baseado no procediments interno POP-LAB-04 rev, 03 que segue as diretrizes da norma IS0 10360-2.

6. Notas
6.1, Este certificado atende aos requisitos de acreditacdo do CGCRE, o qual avaliou a competénda do laborattrio &
comprovou sua rastreabilidade a padrdes nacionais de medida;

6.2, O presente certificado refere-se exclusivamente a Maguina de Medigko por Coordenadas submetida a calibragao
nas condigies especificadas;

6.3. E pralbida a reprodugio parcial ou total deste certificade, sem prévia autorizago.

EXECUTANTE: Henrigue Partos SIGNATARID
Técnico IMT AUTORIZADO:

Ed Douglas de Sousa
Geréncia Témica

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av, das Nacies Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S50 Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relaconamento@zelss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (2/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 rog. 2434
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

7. Condicbes de Temperatura durante a Calibracao
7.1. Temperatura Ambiente:
( 207 £ 0,2 ) °C

. Inkelo da Avaliagio Terming da Avaliagio
Avaliackss Escala X Escala ¥ Escala £ Padrio Escala X Escala ¥ Escala Z Padrio
(*c) ("€} (*C) {°C} [°c) (*C) (°c) {*c)
Linear Eixo X 20,0 — - 206 0,0 — e 20,7
Linear Eixo ¥ - Puill AsL 20,6 - 20,0 —_ 26
Linear Eixo Z = — 20,0 ns s 20,0 20,5
Volumétrica 1 0,0 20,0 20,0 20,6 20,0 20,0 0,0 W5
Volumetrica 2 20,0 20,0 20,0 0,7 20,0 20,0 20,0 2l
‘Wolumétrica 3 0,0 0.0 20,0 0,5 0,0 200 20,0 206
Volumétrica 4 20,0 20,0 0,0 20,6 20,0 20,0 20,0 20,6
Plano ZX pos.1 20,0 — 20,0 20,7 200 e 20,0 20,6
Plano ZX pos.2 20,0 —— 20,10 20,7 ikl —— 20,0 206
8. Resultados

8.1. Incerteza de Medicio:
A Incerteza expandica declarada é obtida multplicando-se a incerteza padrio combinada pelo fator de abrangénda k,
para um nivel de confianga de aproximadamente 95%.

8.2, Avaliagio do Erro de Apalpagao:

Utllizando um apalpador com a direcio do eixo da haste ndo paralela aos trés eixos da MMC, a esfera de referéncia
padria (item 4.2) & medida com 25 pontas utilizando o elemanto esfera do software de medigio. A amplitude dos
afastamentos radiais (ero de forma), Rmasx - Rmin, em relacio a esfera media caleulada utilizando estes 25 pontos,
determinada pelo método dos minimos quadrados (Gauss) é o valor do erro de apalpacio, sendo que o valar
apresentado a seguir & a média de trés medigtes avaliadas em conjunto.

Desvio Médio: 0.2 pm Incerteza de Mediclo Calculada: U= +df pm

£.3. Desvios Encontrados:

530 determinados pela diferenca entre o valor Indicado pela MMC e o valor verdadeiro convenconal (WWC) das
distincias dos respectivos blocos do padrio escalonads, sendo que os valores apresentadas sio uma media de 10
medictes avaliadas em conjunta. .

Desvio = Valor Indicado - Valer Verdadeiro Convendional (VVC)

O padriio escalonado (item 4.2) foi colocado em 9 posiches diferentes dentro do volume da MMC, sendo 3 paralelas
ans sikos X, ¥ e Z, 4 diagonais espadais (volumétricas) e 2 medigbes lineares no plano ZX.

Desvio Médio: O= desvios médios enconirados durante a calibragia estio relatados nas labelas das paginas 3 a
11 conforme descrito no item 8.3 deste certificada.

Incertera de Medicio Calculadat U= +(07 + L/5%) um ,onde:l =posicioem “mm ", paaK= Z00

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3a Paulo - SP - Brasil
Fane: OB0O 7705556 - e-maill: reladonamento@zeiss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (3/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

-
E .

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracdo n.° 265 /2017 Bag, 411
Data da Calibrago: 24-nov-17 Data de Emisso:  20-dez-17

8.3.2, Medicio Linear do Eixo "X":

Notas:
1) As tolerinoas dos desvios 580 pbilides através das foomulas declarades pelo
fabricante desotas na pdging 1 item 3.1 deste cartificads;

2} 05 apalpadores UBEzaGoS para esta medkSo pertancem 30 leboratana da CTB,

Coeficiente de Expansso
Bloce Padrda: 115 * 10E-6 L/°C
Escala; o0 " 10E6 L°C
m:m Mbdadas | L e :;:: Tolerfincia dos m:m Medadas | oL mr: Talerincia dos
{mm} {mm) [um} L) {pm} {mam} {man} {mim) [mm) (um)
[ Ea 0,1 11,0000 +19
= 000 1B 20,28 &30
) Lol -1 B GG 21
140 1399832 -1 LAGCEIY + 2.4
220 2180421 1.2 BL9,5420 +25
I 200,0583 .6 1999576 + 2,0
EL ] F0,0442 Le 3799412 w12
7] 450,4406 [ 4500508 + 3,4
4 530,0021 7 5309014 1,7
640 19,8473 It 519,982 +a,0
T £59,0337 [+1-] H93,532] a4

E
3 et ey

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av, das MagBes Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - 530 Paulg - SP - Brasll
Fone: 0800 7705556 - e-mail: relaconamentofzess.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (4/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IH '

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 265 /2017 pag. a1
Data da Calibracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
8.3.3. Medicdo Lineardn Eixo "Y":
Notas:

1} As tolerdnoas dos desvios s oobidas atrawes das foomulss declaradas pelo
fabricant= descritas na paging 1 itam 3,1 deste certificada;

2} Os apalpadares utidizados para esta modcBo pertancem ao leboratdna da CZB.

Cosficients de Expansao
Bloco Padraa: 11,5 * 10E-6 1°C
Escala; 00 * 10E-6 1/°C
L Mdd.ll:lu Dl Misdio mﬁ Tolerfinca dos m:m Mabifia das Deivio Midic xr: I'u::“lm;.d:l:
{mm) {mm} {um} {mm} {um} {mam} {mam} {um) [mmi} {um}
] 0,008 X i1,0000 ¥E]
il 200036 a8 20,0028 30
trll 59,595 4 55,0016 =11
140 139,9645 1.2 LIR5E33 24
220 219,947 [ R & 20
Inn 299,0543 0,7 T + 29
I8y 379,8440 0,8 3P 3,2
4l 459,944 e AT & 34
34 530,918 o4 39,3014 w7
(=0 B1,5471 1,1 619,942 =40
il [ AP 04 BO3,8321 =437
Grdfico da Média dos Desvios

(]

&

2 __—-"'""'-—-—_-—-—
o :

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av, das Magbes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paula - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: reladonamento@zeiss.com



Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (5/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 pag. 5113
Data da Calibracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

8.3.4. Medicio Linear do Eixo "Z":

Notas:

1) As tolerdncas oos desvios s3o obtidas atrawés das férmules declarsdas pedo
fabricante descritas na pégina 1 kem 3.1 daste certificado;

2) s apalpadores utilizados para esta medicio pertencern ac laboratdrio da CZ8.

Coeficiants do Expansio
Bioco Padrdor 11,5 * 10E-6 1/°C
Escala: 0,0 = 10E-B L°C
i VWids | Tolerincia dos
Ml]m Midindas | oL e | V¥Cdo  [Telerdncia dos m:'la.dn Midladas | L e il g
(mm) {mm) {am) {mm} ) [mm) [mm) {um} {[mam} {jum}
M [ 1,1 [ +19
i 200017 Eh! 20,0058 £ 2,1}
] 54,5907 1,8 59,3015 31
140 L34, 5828 04 139,388 24
i NG 1.0 219,9420 =46
300 55,5570 4,6 239,9576 =29
380 37, T 1,5 e %31
a0 55,9097 i1 458,9398 T
] 539,5012 4,2 53,9014 AT

e o o

E
=

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nages Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S8o Paulo - 5P - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relaclonamentoifizeiss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (6/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

IH l

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 265 /2017 pig. 11
Data da Calibracdo: 24-nov-17 Data de Emiss3o:  20-dez-17
8.3.5. Medicdo Volumétrica - Posigio 1:
Notas:

1) ;s tolerdncias des desvios sho obtidas alraves das Frmdes declaradas pedo
Tabricante descritas na piging 1 item 3,1 deste certificadc;

2} s apalpadores utikzedes para medigho partancem sa labaratée da 28,

Coeficienis de Expansdo
Bloce PadrBa: 11,5 * 10E-6 1/°C
Excals; 0,0 " 10E-6 L'°C
| e [owniaa] oS TR E L T T ot Tommn| 122 | ™ot
[rmmjy {mmi {em) {mm} {um}) (mm] () {pm} [ mm) )
a CLAREN 0.1 0,0000 #19
E] 20,0032 1,3 20,0075 =20
& 59,9901 0,5 55 GG + 32,1
140 1398843 L0 2y & 24
0 2195434 1.4 540 & 26
] 2899,9593 LT IV 5ETE 2,8
360 379,045 1,k P +1,2
460 4539417 1.9 450 008 w14
e 539,833 1% 53990 &332
20 619,34986 4 19,3457 = 4,1}
ET] B0 8545 24 LR 4.2
Grifico da Médfa dos Desvias

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av., das Maghes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e=mall: relacionamento@zelss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (7/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 Pig. 71
Data da Callbracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo;  20-dez-17

Notas:
1] As tolerdncias dos deswios sBo obbidas atrawés das frmulss declaradas palo
fabricante destritas na pdging 1 itam 3,1 deste certificada;

2} Oz apalpatores ublizados para esia Medicao pertencem i latoratdrio 4 CZB.

Coeficients de Expansao
Bloco Padrlie: 115  * 1066 1/°C
Escala: 0o * 106 1°C
L Midia das . WWC da | Tolerdncia dos L Mddia das VWL do Tolerincia dos
rallado | Medipes | D= M0 | e Desvios | Avaliado | medigses | DRTOMEIE | pppg, Basvios
(mm} [rmm) {um]) {mm]) ) (mm) [mm) (m} {mam} {m)
] 10001 (¥ 0,00 18
Fii 20,0034 [FE1 20,0028 &80
60 55,9980 04 59,9916 =i
18 139,504 15 139,9833 + 24
FFA] 2195411 11 FILECR X
3 2499593 1,7 195,30 28
30 3799443 1L I oen =3,
460 453,941 L4 S0 £31
£y 59,5019 05 53,9014 k¥
&0 E1G, 9468 05 510,32 =40
m 5 5015 0,2 635,542 243
Graffco da Média dos Desvios
6
4 ——_——_/--'-—-_———-—
E 2
=
u 7]
;i
Carl Zeiss do Brasil Ltda.

Ay, das Nagies Unidas, 21.711 - CEP (4795-100 - Jurubatuba - S3o Paulg - 5P - Brasil
Fore: 0800 7705556 - e-mail: reladlonamento@zelss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (8/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracdo n.° 265 /2017 pég. 1
Data da Calibracdo: 24-nowv-17 Data de Emissdo:  20-dez-17

8.3.7. Medicio Volumétrica - Posicio 3:

Notas:

1} As bolerBacias dos desvies sBio obtidas atraves das formulss declwadas pelo
fabricante descritas na pdgina § itemn 3.1 deste certificado;

21 0s apalpadares utiizades para esta medigho pertencem aa lbarabdrie da CZE.

Coeficients de Expansido
Hioon Padrla: 11,5 * LDE-6 1/°C
Escaly: 00 * 10E-6 1/*C
salinda | Medigses | Demiomidio | LR C (T | Avalint "Mmﬁhf“ Demvio Midio | (1090 | Telgnch dos
(mm) [mm) {sm) {mm) L) {mm}) {mm) {um} {mam) {pm)
i 10,0001 0l 0,000 £10
a0 20,0036 ke it ari] + 2.0
Bl 50,9927 Lt S oang k2
el 138, 98495 1.2 13,5633 WA
220 219,8433 1,3 218,9420 + 24
300 299,0550 14 A576 + 20
360 379,5445 L4 P04 +32
ABD 450,513 L5 450,0508 + 34
540 530,5027 12 33 004 3,7
G2l 19,9476 1A 519,9467 = 4]
T BO8,0328 EF (Tl +4.3

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
A, das Nagies Unidas, 21.711 - CEP 04755-100 - Jurubatuba - Sio Paulo - 5F - Brasii
Fone: 0800 7705556 - e-mail: relacionamentoi@zeiss.com



Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (9/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

-
e

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 pég. 811
Data da Calibragdo:  24-nowv-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
£.3.8. Medicao Volumétrica - Posicio 4:
Notas:

1} fa tolerdncias dod degvios €32 obtidas através das frmules declaradas pelo
fabricante descritas na phana 1 item 3,1 deste certificado;

2} Us apalpadares utilzados para esta medigdo partencem ao laboratono da CZB.

Coeficients de Expansdo
Bloco Padkles 115 * 10E6 1/°C
Eiramia: 0,0 * 10E-6 L'°C
ot it Joersemean | Yite [l o T oo Tomamion | vt | i
(mmi [rmmi) {um) {mm} {um) {mm} (mm} {m}) [mm] {um)
[ 0,100 [ Q00008 1,5
a0 20,00 o7 20,0028 =20
[ 54,554 1,0 5, =31
L4l 138,5044 L, 139, 9643 =24
20 18,5430 kO 219,540 ®LE
300 299,5587 Lt 2049,8574 z219
) 3,51 L] 379,9432 £33
46} 4595, 5400 L0 A48, G380 £ 34
54 535,901 o7 538,5014 3.7
Bl B15, 968 o7 613, 5962 &40
oo 08,5031 o0 644,5321 4.2

Grafico da Média dos Desvios

ﬁ&—-—-._——.—-.-_—_.___.__-——
£: _

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
A, das NagBes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - 530 Paulo - 5P - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: reladonamento@zeiss.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (10/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

-
-

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragdo n.° 265 /2017 i
Data da Callbracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

£.3.9, Mediciio Linear Plano ZX (Eiso) - Posicao 1:

Notas:
1] As tolerdncias 606 desvics sio obtidas atrawés das Firmules declaradas pelo
fabricante dascritas na pégina 1 kem 1.1 deste certificado;

2} Os apalpadones utilizados para esta madicdo pertencem a0 |laboratdno o CZ8.

Coeficiente de EXpansio
Bloco Padrao: 11,5 * 10€-6 1/°C
Ecala: 00 T 10E-6 1*C
L Mindia das B ¥¥Cdo | Tolerincia dos L Midia das VWE do Talerdncia dos
Avalladn | Medicbes Desvio Médio | byt Desvios | Avalindo | Medigies Desvic Midio | o in Dasvios
[} ] {wm) [mm) (] {mm} {mm} {wm) [mm) Lum)
i} 3, O o1 [, D000 15
m 0033 04 20,0028 + 30
140 139,9642 ] 15,5833 & 2A
300 Py 1A T 2,0
487 59,402 L4 59,939 + 34
B 519 5455 23 519,9451 + 4,0
Grafico da Média dos Desvios
a8
4 ___-__._._-__.——-'-.—
E z o l__--"'"
2 0 e e =

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Naches Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paula - 5P - Brasil
Fane: OB00D 7705556 - e-mall: reladionamentodzeies.com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (11/12)

Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracédo n° 265 /2017 pag. 11
Data da Calibragio:  24-nov-17 Data de Emissdg: 20-dez-17

8.3.10. Medic3o Linear Plano ZX (Eisa) - Posicao 2:
== =

Notas:
1} As tolerdncias dos desvios she obbidas através das farmulas dectachdas pelo
fabricante descrites na pigna 1 ibem 3.1 deste cartficado;

) Os apaipadares utiizades para esta medigio partencam ag labaratdrio ca CZ8,

Cosficients de Expansio
Hloco Padrao__ 11,5 _* WIES LI°C
Escala: 00 * 1E-6 Lj°C
L Midin das VWida |Tolerdncindes| L Midia das vvcds | Tolerincla dos
avalisdo |  Mndighes | Do Medo | L Daswios | Avallado | Medigses | DEIOMER | oo Desvias
(mim) {mm) {mm) {mm} {m) [mm) [mm) {um} {mam} {m)
] U, 0001 [F5 8 Q0000 = 1,8
o 20035 0,7 0,038 20
141 139, 9846 L3 139,903 i 24
ET) 299,959 40 209 0576 =35
50 455,420 14 459,308 =34
10 619,9450 FX] 519,0462 =40
Grafico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
v, das NacBes Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - 3¢ Paulo - SP - Brasil
Fane: DBO0 7705556 - e-mall: reladocnamento@eiss. com
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Anexo H - Certificado de calibragao do MMC LTAD (12/12)

—

Calibrado em : Inspecionado por:
¢ Carl Zeiss do Brasil
nov/17
Cata da préxima calibracio; Servico de Calibragio

{preanchido paky dissta) conforme procedimentos intarnos baseados na

Norma ISQ 10360-2

/
- N® do Certificado: 265 2017
Modelo da MMC: Contura G2
N° de série: 502976
Depto. de contato: 0800 7705556
I IMT - Servigos relacicnamento@zeiss.com
— Técnico Executor: Henrique Porto

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Macbes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - 530 Paulo - 5P - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relacionamento@zelss.com
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ﬁ ANEXO | - Certificado de calibragao do projetor de perfil
Mhitutoyo

Moy Sul Amerioams Lida, LABGMT’ﬁR‘O
DE
METROLOGIA

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAD

CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO N*. 1213712

Interessadeo : " FUNDAGAO DE APOID UNIVERSITARIO *
Enderego : Av. Jodo Naves de Avila, 2121, Bloco 1M, Campos Santa Manica - Ubariandia - MG.
Local da calibraclo : Av, JoBio Naves de Avila, 2121, Bloco 1M, Campos Santa Manica - Uberiandia - MG.

Pag. 14

Ordem de Servigo : 034.514/001
1-0BJETQ CALIBRADO

PROJETOR DE PERFIL

Fabricante : Mitutoyo

Codigo ; 302-714A

Modelo : PJA3DDD

Ma. de Sére : DO0101042

Tambor Micrométrico

Cadigo : 164-164 N®, série - DOOG3E
Codigo © 164-164 N®, série : 000619
Resolugio da unidade de lsitura : 0,001 mm

Resolugdo do goniometro : 0°0%’

Identificacio do Proprietario - DBA180

2 - PADRAQ UTILIZADO NA CALIBRAGAD

Régua Graduada de Vidro

N de Sére: 21164
Cerfificado N°. ; 0184711 ‘Validade: 30M02/2013

N*, de Série : 24364
Certificado N®. ; 0875511 Validade: 3006/2013

Padrao Angular
N°, de Série: RET1
Cerificado N°. : 1103817101 Validade; 30/06/2013

3 - PROCEDIMENTO DE MEDIGAO : PML - 0043 Versdo 1/2.

0 erro de ampliacio e a indicaglo foi verificado projetando a regua padric
sobre a fela do projetor @ a medico através de comparagao com a régua.

. O erro de indicagdo do goniémetro foi verificado comparativamenie com um
padr3a angular projetado sobre a tela e a leftura feita no gonidmetro.

Data de calibragio : 22 da Agosto de 2012
[rata de emissdo ; 05 de Setembro de 2012

Eatr pianiiesiie aloval a0 (squisios o porodiapio pein GECRE que mesieg B cmpaiii oo AR @ compmyoo sun msimaliiivde o i furnnes io meii (o a6 Seema hieesoonsl o Lisdam - 55
A rapiodupdo deste Coviiboado 56 podand e fofal ¢ Sapenie de aprprpso por peonta o Moo

Din mesiarios deate Cerifiond cemiem-se syl mbaniiens 40 mainmanio Seimendo 4 caltrogio nes conaites apeefinniad. a0 seoco sxisnsig & gunis o

o oy Jofia Caros da Gifa Bages, 1240 - Sanio Amars - CEP 01726002 - S8o Paul - 5P - Tronts Chave! (1) 55430000 - Fau: (1] 58410722
s P, Itk Tibirigh, 1555 - Bailima Aako - CEP: BOR2-000 - Sugées - P - Tel,| (1] 474E-5858 - Fax: [17) 4746-808 - E-misl! sueano B misoyn. com.br
Latcnmitva: T | (11 47485350 - Fa: [41] 4748-5860 - E-maib metrologisd siluing.com, or
Assimrcis Téomwoa Pievna: Tels (11) a745-5857 - Fax: (11} 4T48-5060 - E-main mssmins il awtuloye com.bi
Assistdrciy Thomcs Extama: Tal. 111) 56630027 « Fac (1)) 55430028 - E-mai. ol ® micyo. core by



Anexo | - Certificado de calibragao do projetor de perfil (2/4)

Hhitutoyo

Mitwtoyo Sul Americana Lida.

CERTIFICADO DE CALIBRACAO N°. 12137112
REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAC

Laboratario de Calibracdo acreditado pela Cgcre de acordo com a ABNT NBR
ISQMIEC 17025, sob ndmero CAL 0031

Pag 2/4
4 -RESULTADO DA CALIBRAGAD :

e -
o

4.1 - Resultade Ampliagio

4
Lente de Ampliagio de 10 X Mumero lente: 013012
i Incarteza de Fetor da Graus de
[T fosici Mediggo | atrangéncia | liberdade
1 2 3 4 {u) (k} (Vi)
Erro (%) 0,01 001 0,00 0.00 0,01 % 2,00 Infinitc !

170

sE it Ganilipt &n Jodo Caros da Shva Borges, 1240 - Sanio Aman - GEP 04726-002 - So Paulo - 5P - Tronco Chive (17) 5583-0000 - Fax (11} 58413722
o' pbricy Foa. inoo Tibingd, 1556 - Baren Aafo - GEF: 0BEZ0-000 « Euzana - 5P - Tol- | 11) 4745-5858 - Fax (11} 4746-5306 - E-mak suzano @mitutoyn.com.br
Laabuovaing: Tal = {T0) 4 F45- 5850 - Fam: (17} ATA0-5080 - E-mibls: 0k n S 1 BoD Lom. by
Asslsidnoia Téonoa nmma: Tel.: (1] 4786:6857 - Fac (11) £745-5880 « E-maifs: nssistec & miutoyo.oom.br
Asmisiioc Téorwee Extemn: Tel.: [11) 6640-0027 - Fuc: (1) 5643-0020 - E-mmil: ala @ mituncryn. com br
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Anexo | - Certificado de calibragao do projetor de perfil (3/4)

Aitutoyo

Mitoye Sul Americons Lide

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 12137M12
REDE BRASILEIRA DE C.M.IBR.&QAG

Laboratério de Calibragdo acreditado pela Cgere de acordo com a ABNT NBR
ISONEC 17025, sob nimerp CAL 0031

" Pg 304
4 -RESULTADO DA CALIBRAGAO :
4.2 - Resultado da Indicagio
Elxa " X" Eixo" Y™
Indicaghio | Resultsdo 'mﬂa Indicagio | Resultado *"mﬂ
{mm ) {mm ) { mm} {mm} { mm ) [ mm )
0,000 0,000 0,000 0.000
2,500 2,600 2,500 2,458
5,100 5,100 5,100 5,100
7,700 7,700 7,700 7.0 lr;{j
10,300 10,300 10,300 10,300
12.900 12,800 12,900 12,300
15,000 15,000 15,000 15,000
17,600 17,600 17 600 17.600
0,002 0,002
20,200 20,200 20,200 20,200
22,800 24,800 22 800 22,800
25,000 25,000 25,000 25,000
30,000 | 30000 30,000 | 30,000
35,000 35,001 35,000 35,000
40,000 40,000 40,000 40,001
45,000 45,000 45.000 45,001
50,000 50.001 50,000 50,001
Fator de abrangéncia { k )= 2,03 Fator de abrangéncia (k)= 2,03
Graus de liberdade | Veff ) = 89 Graus de liberdade { Veff )= 99
e, 5o Fube T, 1505 B Mally - CEF. CoG0. B 56 el 1) 412 088 B oo P T e (M .
Laharaitng: Tel: [11) 4786-5050 - Frx (1) 7450050 - E-mail; malmkogn & miiuioyo. oom b

Asmiafdass Tecnes tifama, Tel,: [(11] 4748 EBET - Fax: | 11] &7 06 - E-orimib ka8 AT oom b
Acsiztiineia Téonca Exterm: Tell! (11) 8843-0027 - Fax: (1) 5643-0028 - E-mals abe Smiluioyo com or
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Anexo | - Certificado de calibragao do projetor de perfil (4/4)

. Aitutoyo

Mitwtayn Sl Amiericana Lok,

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 12137M2

REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAD

Laboratérie de Calibragio acreditado pela Cgere de acordo com & ABNT NBR
ISONEC 17025, sob ndmera CAL 0031

4 - RESULTADO DA CALIBRAGAD : Frass
4.3 - Resultado da indicagio do Anteparo Goniometrico
Incertezade | Fator de Graus de
Indicsigae | Resullsde Medigio atrangéncia | [ibardade
() (k) {Ver)
1] o° oo’
30 28 750"
60 GO " oo’
20 a0° 00’ 1
120 119 ° 59" L=
150 149 “ 59" I
180 180" 00" e 2,29 1
210 210° 00"
240 240°01°
270 27000’
aono 300°01"
330 oz’
360 360° 02"
5 - INCERTEZA DE MEDIGAGC :
A incerteza dida de medigio relatada & declarada como a Incerteza padric da medigho
multiplicada pelo fator de abrangéncia k |, o qual para uma distribuigao 1 com V,, graus de liberdade
efetivos comesponce a uma probabilidade de abrangéncia de aproxdmadamente 55%.
A incertaza padrao da medigdo foi determinada de scordo com a publicagio EA-S/Z.
6= Nota: Temperatura ambiente - ( 196£05) °C.
J
R e R o Bl Ve R B e L B YL l

Laboraiono. FEL |11 47450050 « Fam: (1) AT46-5060 - E-ima i metiologin 8 mikssyn, oo b
Anweifecs Thorees bisma Tel: {11) 4786-5657 - Pax {17) 47055060 - E-mail: nssistec S mtuoyn.oom by
Assimdnod Tdomoa Exdema’ Tal, (1] S883-D027 - Fax (11) 5843-0024 - E-swila: aio milios cam by
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ANEXO J - Certificado de calibragao do MM3C LTM

Aitutoyo

Mimttaye Sil Americana Lida,

LABORATORIO
DE
METROLOGIA

REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAD

CERTIFICADO DE CALIBRACAO No. 07081/13

Cllenre : FUNDACAQ UNTVERSIDADE FEDERAL DE URERLANDIA
Enderepa (Avesida Armazoacs, 2121 - Campes Umisaram - Dberlandia - MO, - CEP - 3540
Wz

Crdlerm de Servigo 035 Fa6.00/

I Ohfere Caltbrado ;

Midgarima de Medigdo por Coordenads
Fabricame © Mifuoro

MM Madzto : BRV-443 LABORATORIO
Nee e Série © 0021902 ¢ Codige . 196-667-65 m D NS FRCCGA
Tdentif do Cliente: WO Mitusyo Sul &
Faven Nomuna! 0 400 500 v 300 mn
Contador Digital © Controlador
Meadelo - N.C

No Série : N.C

Resalwgedo - 00005 am

Cahegors

Madeln - MHXN

No Série » TF8912

Probe

Modeln - TP

No Série . 8TH547

Reck

Modela : N.C

No Bérfe : N.C

Programa dy Medigdo

Programag = Geopak Win

Ferwdo ;- 10816

Dongle Noo & F0-10336238

T Nevas:

1A dncerteza expasdida de medigio relatads ¢ declarada come & lncertezn pudeio do medipdn sultiplicada pelo
Sater de abrangdncia ko gual pora we disieibulpho | oom Vo praws de Hherdade efetivas covveiponde g wma
probabilidade de abrangéncia de aprocioadamente 5%,

2 A imeerteza poadrdo da medigdo fof deferminada de acordo com o publicagdo EA-302,

3, Erro = Diferenga endre o valor medice de wma grandesa ¢ o vadow die referéncia

4. (s sinais dos resuliados fem o mess sentide dax indicogiies positlvas e negativas.do sistesns de coordenadar da

L
5. A indepuinag fo! calibradn comforme Procedinenio PUL-0030 revizdo 3.
6, Condigdn ambierial, Temperaturg ambiswe: { 205 = 0.5 70

7, Enderegn ¢ fedcal da ealibvagdn 580 ey mesmod

I, Padries wilizados :

FPadrdo Excalonada Termdmetre Esfera Poadrdo
No Bérie ;. 5034 No Sévie ;. TIFADIG No Sérfe - DOIOE
Ceriificade No : (4980:13 Ceriificads No @ LV22179402 Cepiificado Ne . (RINSRA2
Emiticha em 14052003 Emitido em : 18062012 Emitido em . (902202
Validade - 117203 Validade it ikl 4 Falildnde : 224
Data da Calibragdo 28 de Maio de 2013
Data de Emissda M dle Sulho de 2003

Pag. 1/4

Satr it ook s mquislog te ol pein CECRE gue oy o oompeidocs 0o isbonidos 0 coTomNoU Sue resiestiidarie o Neiies NACONLM oo meohia (0 S0 Sisms (aemaocn te Drarms - 50
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Anexo J - Certificado de calibragao do MM3C LTM (2/4)

[/

==

Aitutoyo

Mitutaye Swl Americana Lilal,

CERTIFICADO DE CALIBRACAQ No. 07081/13
REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAD

Labaratdrio de Calbragdo Acreditado pela Cgere de acordo com & ABNT NBR
{SOMEC 17025, sob N° 0031

V. Resultade dos Medighes :

4.1 VerificagSes iniciais do eqiripamente
a . Movimenta da Mbgulng - DK

b . Condipaes da drea de Medipda | OK
. Avaliagde do Sisl, Prepmidtics : DK
o . Limpezi dos superfTeie de ref, : GK

4.2 Hesmligdo da Medigdo:

— T,

=) ‘~‘ e
=3ia

—

421 Resultady do medicdo do eixe "X % (EL)

[ imenii
T_J Erro [ pm } | 50 [ E‘_ 1
{mm ) | 1" Serie] 2 Sene]3* Seric| Media || Z
30 8 [ o4 [0z [ 6% || & oo %z—ﬂ——F‘E‘
110 0.2 o), 7 00 [ -0z g | ‘
20 g | 0.2 ] 04| 0 jrms legd
310 0,3 =0, 1 L6 00 || 30 110 210 310 an
320 1z T o3 [ o7 | 07 || Eomprm o )
Incerreza de medicdo expandida (U ) = ¢ 08 +LAS00) pm . ande: |, = comprimento em * mm "

Feriorr de alwangéneta (k) = 2.0
Grans oo {herdads ¢ Veff )} = 48

422 Resuirade do medigdo do eixe™ ¥V ", ( E2)

£ meni

w:\-ﬂrm{l_:I I Erves { jitii ) | ‘.'r.CII E2 |
mm ) |1 Senie| - Serie] 5* Sevic| Media | | : E |
in ] =11 [ 1,0 2 oo
110 0.1 ()2 -1 .1 E
210 A3 | -hi | 02 {4 504 —
30 1.2 [ 0,3 0.3 a0 110 #o 30 a7a
370 L] -0.2 i4 0.8 || Comprimanto_{mm)

Incerre=n de medicdo expandida ¢ U ) = (L8 « L3000 | pm . onde L= comprinieto an " mm T

Fator de alwangéneia (& | = 208
Crraus de fiberdade ¢ Veff | = 32

Pag:2/4
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Anexo J - Certificado de calibragao do MM3C LTM (3/4)

Aitutoyo

Mitutoye Sulf Americana Lida,

CERTIFICADG DE CALIERACAO No. 07081713

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAD

Latoratdro de Calibragdo Acredifade peia Coore de acordo cam a ABNT NER
18QAEC 17025, sob N° 0037

4.2.5. Resultado da medigio do eive * X °, (E3 )

Coampirnieni
(L) Frro { pm
| mm | 1% Serpe| 2. Serie] 3. Samc| Media =
30 0.1 1,18 o | ot || &
) 06 | 06 | 00 | o4 2
150 L1 2 | 0.1 BE || e
130 1,2 0.1 1.2 0.8 3n
270 1.6 09 1,3 I3
Incerieza de medigdo expandida (17 ) = (0,8 « L3000 } g . onde: L= comprimenio em " mm "
Fator de abrangéncia (k) = 2,11
Grews e liherdade ( Veff ) = 24
£.2.4. Resultadn da medigdo do volume, { E4 )
Cumgrimenne
(L} Ereo ( pm )
mm § 1* Serie| ™. Serse| 3° Senz| Media =
10 G2 | 8. ] @2 [ 04 || &
I 97 b7 | s  t¥%
210 1.6 18 L1 1.3 o
310 1.2 1.4 [N e 00 N 30 110 210 Mo 410
310 LI L ] gk [F Eaoe|d e Lol -5
Tncerieza expandida de medicdo (L) = (0,7 +L2600 ) pm onde: I = comprimento em ™ mm ¥
Fator de gbrangéncia (& ) = 2,02
Cerimtis e {ihewcdodle ¢ Veff | = [48
4.2.5, Resuliadn da medigdo do volume, [ ES )
Comprising [ .
(L} Erra i jum ) 160 ES i
(mm) [T Serie] ® Sene[* Serie] Media | | T 50 | !
0100 [ 08 [ 01 [ 09 ] & oEee—mee——a———
i 1,1 0,7 10 9 A
210 ] 1.8 1.3 L4 | E -10,0 ]—— »
£l 0.9 [X] 21 1.1 30 110 210 110 414
410 0.7 1.5 [ Lo || Compriments {mm] |
dncertes de medigin opandida (U} = (08 +L2W00 ) pm o L = comprimno em " oo
Faor de abrangéncia (& )= 204
Crrams ol Nberdade ¢ Veff ) = 59
Pag. 3/4
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Anexo J - Certificado de calibragao do MM3C LTM (4/4)

7

Aitutoyo

Mitufaye Snl Americany Lido,

CERTIFICADO DE CALIRRACAO No. 07081413
REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAC

Laborafaria de Calragio Acreditado pels Coore de acorda com a ABNT NBR
ISOIEC 17025, sob N° 0031

428 Resulrado da medigdo do velueme, ( E6 )

Coiptiinenls .
L) Erre { um ) i ER
i mm § 1*, Serie| P Seric| 3*. Seric| Media = B I» — =

0 %2 [ 0% [ 2 [ 04 ]| £ oo rﬁq
111 19 | 0% | 05 | i g ap
210 -1,1 -3 | 1.3 -1,2 Y oo £
EIL =22 =23 =18 -1l an i 10 ol 40
410 -1.49 =10 =27 =2.5 Comprimente (mm} |

Incevieza de medigdo expamdide (0] = (08 + L2800 ) gm L ongder L= comprimento em " mm ¥

Fator de abrangincia (k) = 204
Giraus de (iberdade | Veil| = 65

A 27 Resulfado da medicdo do volume, { E7 )

Compriments 1
(L) o ) | o £
{ mm § 1* Serie| . Sepic | 3° Serie| Medin | | T 5,0
10 2 | 03 [ 02 | 02 || 2 oo = =}
110 46 | 08 | -1l | 409 |§ 5.0 I =
210 =19 || 03 1| =7 | <13 00 |
il -1.2 -1.6 0.2 =10 i "o 210 30 410
410 L3 | 19 | 12 | 18 Comprinients; (mi]
Incerteza de mediedo expandida (U7} = (08 = L300} o §, = CORyEriANeRlG gm e
Fanrow de aheangéneia £k ) = 2,07
Giraus de [iberdade ( Veff ) = 38
4.2.8 Erro de Apalpacio ( P)
47 e

Erra de apalpacds = (1,9 + L2} um - -
she

Fitor de abvangéneia (& ) = 2,0 0.00 (& ’.’* pe O,ﬂ"“”* ".q

Crraus de [iberdade ¢ Veff ) = infinito

)
A Observapdes Geraly
Pag. 4/4
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APENDICE A - Dimensées do corpo de prova usado no ensaio de validagio
dos adaptadores

L

b

- -

Média Desvio Padrao U

Dimensdes corpo de prova [mm]
[mm] [mm] [mm]
b 11,45 11,44 11,48 11,50 11,48 11,47 0,02 0,03
h 9,68 9,72 9,69 9,68 9,70 9,69 0,02 0,02
L 7837 7833 7840 78,35 78,37 78,36 0,03 0,03




APENDICE B - Medidas de paralelismo e perpendicularidade

N a ] —

I_E

Para as tolerancias de paralelismo:

< ED - Paralelismo entre as faces direita e esquerda;

/

s Sl - Paralelismo entre as faces superior e inferior;

/

<+ FT - Paralelismo entre as faces frontal e traseira;

Para as tolerancias de perpendicularidade:

%+ SD - Perpendicularidade entre a face superior e a face direita;

s SE - Perpendicularidade entre a face superior e a face esquerda;
s SF - Perpendicularidade entre a face superior e a face frontal,

% ID - Perpendicularidade entre a face inferior e a face direita;

% |E - Perpendicularidade entre a face inferior e a face esquerda;

% IF - Perpendicularidade entre a face inferior e a face frontal,

178



179

APENDICE C.1 - Média da forga por patamar, medida pela célula de carga,
desvio padrao e incerteza de medigcao combinada para o ensaio de validagao
dos adaptadores

CARREGAMENTO DESCARREGAMENTO
Forca Média Desvio padrao uc Forca Média Desvio padrao uc
[N] [N] [N] [N] [N] [N]
20,094 0,265 0,012 272,081 0,223 0,167
32,143 0,378 0,020 258,069 0,267 0,159
47,793 0,292 0,029 244,088 0,243 0,150
62,112 0,278 0,038 230,138 0,212 0,142
75,835 0,291 0,047 216,116 0,259 0,133
89,884 0,437 0,055 202,103 0,259 0,125
103,845 0,307 0,064 188,106 0,248 0,116
117,801 0,336 0,072 174,162 0,227 0,108
131,831 0,408 0,081 160,137 0,242 0,099
145,816 0,288 0,090 146,118 0,363 0,092
159,885 0,281 0,098 132,118 0,250 0,082
173,824 0,259 0,107 118,185 0,237 0,074
187,893 0,268 0,115 104,158 0,247 0,065
202,012 0,142 0,124 90,139 0,269 0,057
215,788 0,240 0,132 76,184 0,294 0,049
229,836 0,244 0,141 62,223 0,239 0,040
243,842 0,250 0,150 48,199 0,252 0,032
257,773 0,250 0,158 34,210 0,276 0,025
271,850 0,265 0,167 20,272 0,301 0,020

285,920 0,188 0,176




APENDICE C.2 - Média do angulo, desvio padrio e incerteza de medicdo

180

combinada, medido pelo Encoder para o ensaio de validagao dos adaptadores

CARREGAMENTO
Angulo Médio Desvio padrao
[°:":4] [']
90:27:00 55
90:37:00 5,5
90:48:00 5,5
90:59:00 5,5
91:10:00 55
91:21:00 5,5
91:31:00 55
91:42:00 5,5
91:53:00 55
91:53:00 5,5
92:04:00 55
92:15:00 5,5
92:25:00 55
92:36:00 5,5
93:36:00 5,5
92:47:00 5,5
92:58:00 55
93:08:00 5,5
93:09:00 5,5

U
[*]

13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13

DESCARREGAMENTO
Angulo Desvio
Médio padrao
"M [']
93:09:00 5,5
93:08:00 5,5
92:58:00 5,5
92:47:00 5,5
92:36:00 5,5
93:36:00 5,5
92:25:00 5,5
92:15:00 5,5
92:04:00 5,5
91:53:00 5,5
91:53:00 5,5
91:42:00 5,5
91:31:00 5,5
91:21:00 5,5
91:10:00 5,5
90:59:00 5,5
90:48:00 5,5
90:37:00 5,5
90:27:00 5,5

13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
13
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APENDICE C.3 - Média, desvio padrio e incerteza de medicdo expandida da

tensao mecanica calculada pelo RSL para o ensaio de validagao dos

adaptadores
CARREGAMENTO DESCARREGAMENTO

Ter]sf%io Desvjo U Ter]sf%io Desvjo U
Média Padrao [MPa] Média Padrao [MPa]

[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]

44,691 0,614 0,179 579,354 0,874 2,217
71,468 0,657 0,322 547,654 0,851 2,095
106,383 0,681 0,475 516,361 0,791 1,972
138,365 0,607 0,529 484,625 0,817 1,851
169,027 0,619 0,646 453,000 0,894 1,729
200,528 0,694 0,769 421,387 0,857 1,607
231,784 0,690 0,884 390,160 0,827 1,487
263,096 0,737 1,004 358,542 0,841 1,366
294,667 0,606 1,125 327,024 0,945 1,247
325,873 0,597 1,243 295,492 0,835 1,126
357,539 0,626 1,364 264,354 0,831 1,006
388,966 0,610 1,485 232,849 0,835 0,886
420,694 0,628 1,606 201,427 0,875 0,767
452,566 0,174 1,727 170,183 0,944 0,649
483,428 0,547 1,847 138,908 0,762 0,511
515,198 0,581 1,970 107,579 0,791 0,440
546,884 0,566 2,214 76,377 0,828 0,296
578,437 0,635 2,339 45,335 0,870 0,184
610,038 0,598 2,461
641,981 0,439 2,572
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APENDICE D.1 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 34 HRC

TTA e raio de arredondamento do entalhe de 80 pm

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5

L1 34,0 32,0 34,0 34,0 35,0
L2 340 335 345 35,0 355
L3 3556 33,0 355 36,0 36,0
L4 34,0 335 345 34,5 36,0
LS 355 33,0 355 34,5 36,0
Média 34,6 33,0 348 34,8 35,7
U 1,1 0,9 1,0 1,0 0,8

k 215 2,056 2,07 211 2,00
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APENDICE D.2 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 34 HRC

TTA e raio de arredondamento do entalhe de 250 ym

CP1 CcP2 CP3 CP4 CP5

L1 33,0 34,0 35,5 32,0 35,0
L2 34,5 34,5 33,0 34,5 35,5
L3 34,0 34,5 33,0 34,0 35,5
L4 34,5 33,0 34,5 33,0 35,5
LS 33,0 34,5 33,5 35,0 35,5
Média 33,8 34,1 33,9 33,7 35,4
U 1,0 0,9 1,4 1,5 0,7

k 2,11 2,06 2,62 2,31 1,96
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APENDICE D.3 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 37 HRC

TTB1 e raio de arredondamento do entalhe de 80 ym

CP1 CP2 CP3 CP4 CP31 CP41

L1 37,0 36,5 36,5 36,5 36,0 37,5
L2 36,0 370 37,5 37,5 375 37,0
L3 36,5 37,0 36,5 37,0 36,5 37,5
L4 36,5 37,5 37,5 37,5 375 36,5
LS 36,5 37,0 37,0 37,5 375 36,5
Média 36,5 37,0 37,0 37,2 370 37,0
U 0,8 0,8 0,8 0,8 1,0 0,8

k 1,98 1,98 2,01 200 209 201
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APENDICE D.4 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 37 HRC

TTB1 e raio de arredondamento do entalhe de 250 pm

CP1 CP2 CP5

L1 36,5 36,5 37,5
L2 37,5 37,5 37,5
L3 37,5 37,0 36,5
L4 36,5 37,0 37,0
LS 37,5 37,5 37,0
Média 37,1 37,1 37,1
U 0,9 0,8 0,8

k 2,03 1,99 1,99
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APENDICE D.5 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 37 HRC

TTB2 e raio de arredondamento do entalhe de 250 pm

CP1 CP2 CP3

L1 37,5 37,0 37,0
L2 38,0 37,0 38,0
L3 38,5 38,0 38,0
L4 38,5 37,0 37,0
LS 37,0 37,0 37,5
Média 37,9 37,2 37,5
U 0,9 0,8 0,8

k 2,06 2,00 2,01
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APENDICE D.6 - Dureza Rockwell C para corpos de prova de dureza 40 HRC

TTC e raio de arredondamento do entalhe de 80 pm

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6

L1 41,0 40,0 40,0 41,5 40,0 41,0
L2 42,0 395 410 410 40,5 40,5
L3 41,0 395 410 395 405 41,0
L4 42,5 39,0 40,0 395 41,5 41,0
L5 41,5 39,0 41,0 40,0 40,0 41,0
Média 41,6 394 40,6 40,3 40,5 40,9
U 0,9 0,8 0,9 1,2 0,9 0,7

k 2,06 1,99 203 2,18 2,05 1,96
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APENDICE E.1 - Dimensédes e tolerancias para corpos de prova de dureza 34
HRC e raio de arredondamento do entalhe de 80 pm

Média [nm] Desvio Padrao k U (95 %) [mm]
CP1
L 59,908 0,0003 1,960 0,002
b 9,961 0,0010 1,960 0,001
h 6,448 0,0010 2,090 0,003
CP2
L 59,908 0,0001 1,960 0,002
b 9,994 0,0001 1,960 0,001
h 6,457 0,0030 3,180 0,006
CP3
L 60,158 0,0001 1,960 0,002
b 10,254 0,0001 1,960 0,001
h 6,451 0,0030 3,180 0,007
CP4
L 59,878 0,0002 1,960 0,002
b 9,983 0,0001 1,960 0,001
h 6,437 0,0030 2,780 0,005
CP5
L 60,190 0,0002 1,960 0,002
b 10,009 0,0001 1,960 0,001
h 6,474 0,0060 4,300 0,015
Faces Média[mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]
CP1
ED 0,0486 0,0001 1,99 0,0014
Paralelismo Si 0,0638 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0181 0,0001 1,97 0,0014
SD 0,0133 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0075 0,0009 2,45 0,0024
S G A EGE SF 0,1554 0,0000 2,16 0,0018
ID 0,0894 0,0002 1,96 0,0013
IE 0,0654 0,0008 4,30 0,0071
IF 0,1232 0,0001 2,13 0,0018
CP2
ED 0,0740 0,0003 1,98 0,0014
Paralelismo Si 0,0513 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0128 0,0001 3,18 0,0043
SD 0,0156 0,0001 1,96 0,0013
Perpendicularidade  SE 0,0238 0,0002 2,03 0,0015
SF 0,0232 0,0001 2,36 0,0022
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ID 0,0182 0,0007 1,98 0,0014
IE 0,0398 0,0004 2,45 0,0025
IF 0,0298 0,0001 2,20 0,0019

CP3
ED 0,0726 0,0001 1,96 0,0013
Paralelismo SI 0,0370 0,0000 1,96 0,0013
FT 0,0102 0,0002 1,96 0,0013
SD 0,0243 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0781 0,0004 1,96 0,0013
Perpendicularidade  SF 0,0139 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,0375 0,0002 2,04 0,0015
IE 0,1469 0,0010 1,97 0,0014

CP4
ED 0,1175 0,0006 1,98 0,0014
Paralelismo Sl 0,0323 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0253 0,0003 2,02 0,0015
SD 0,0267 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0267 0,0001 2,31 0,0021
Perpendicularidade SF 0,0900 0,0003 2,16 0,0018
ID 0,0129 0,0006 1,96 0,0013
IE 0,0108 0,0012 4,30 0,0068
IF 0,1031 0,0004 2,14 0,0018

CP5
ED 0,0711 0,0004 1,97 0,0014
Paralelismo Si 0,0957 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0462 0,0002 1,96 0,0013
SD 0,0198 0,0002 2,09 0,0017
SE 0,0113 0,0002 2,78 0,0031
Perpendicularidade SF 0,0651 0,0003 1,97 0,0014
ID 0,0155 0,0002 1,96 0,0013
IE 0,0429 0,0008 2,78 0,0032
IF 0,1405 0,0003 1,96 0,0013
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APENDICE E.2 - Dimensdes e tolerancias para corpos de prova de dureza
34 HRC e raio de arredondamento do entalhe de 250 pm

Média [mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]

CP1
L 59,894 0,0001 1,96 0,0015
b 10,264 0,0001 1,96 0,0013
h 6,471 0,0020 2,45 0,0040
CP2
L 59,914 0,0002 1,96 0,0015
b 10,011 0,0001 1,96 0,0013
h 6,487 0,0030 2,78 0,0050
CP4
L 60,185 0,0001 1,96 0,0015
b 10,336 0,0001 1,96 0,0013
h 6,344 0,0020 2,45 0,0040

Faces Média [mm]

Desvio Padrao k

U 95 % [mm]

CP1
ED 0,018766667 0,0002 1,96 0,0013
Si 0,0152 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0397 0,0007 2,06 0,0016
SD 0,0395 0,0005 1,99 0,0015
Paralelismo SE 0,0604 0,0005 1,98 0,0014
SF 0,0312 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,0850 0,0003 1,96 0,0013
IE 0,1275 0,0005 1,98 0,0014
IF 0,0272 0,0001 1,96 0,0013
CP2
ED 0,0312 0,0002 1,96 0,0013
Paralelismo Sl 0,1081 0,0119 4,30 0,0296
FT 0,0235 0,0000 1,96 0,0013
SD 0,1137 0,0105 4,30 0,0263
SE 0,1104 0,0098 4,30 0,0245
Perpendicularidade SF 0,1265 0,0119 4,30 0,0297
ID 0,0616 0,0003 1,96 0,0013
IE 0,0548 0,0014 2,57 0,0026
IF 0,0258 0,0001 1,96 0,0013
CP4
ED 0,0490 0,0005 1,99 0,0013
Paralelismo SI 0,0343 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0634 0,0001 1,96 0,0013
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Perpendicularidade

SD 0,0585 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0185 0,0007 2,06 0,0016
SF 0,1028 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,0718 0,0002 1,96 0,0013
IE 0,0862 0,0015 2,78 0,0030
IF 0,1073 0,0001 1,96 0,0014
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APENDICE E.3 - Dimensdes e tolerancias para corpos de prova de dureza 37
HRC e raio de arredondamento do entalhe de 80 pm

Média [mm] Desvio Padrao k U (95 %) [mm]
CP1
L 59,902 0,0007 2,030 0,002
b 9,986 0,0002 1,960 0,001
h 6,386 0,0030 2,780 0,005
CP2
L 59,822 0,0004 1,960 0,002
b 9,959 0,0001 1,960 0,001
h 6,445 0,0050 4,300 0,012
CP3
L 59,909 0,0001 1,960 0,002
b 9,941 0,0001 1,960 0,001
h 6,453 0,0020 2,450 0,004
CP4
L 59,927 0,0004 1,960 0,002
b 10,287 0,0002 1,960 0,001
h 6,482 0,0020 2,450 0,004
CP31
L 59,858 0,0002 1,960 0,002
b 10,295 0,0001 1,960 0,001
h 6,510 0,0030 3,180 0,007
CP41
L 59,872 0,0001 1,960 0,002
b 9,872 0,0001 1,960 0,001
h 6,807 0,0030 3,180 0,007
Faces Meédia[mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]
CP1
ED 0,0347 0,0005 1,99 0,0014
Paralelismo SI 0,0548 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0466 0,0004 1,97 0,0014
SD 0,0467 0,0002 1,96 0,0013
SE 0,0700 0,0013 2,45 0,0024
e e SF 0,0615 0,0009 2,16 0,0018
ID 0,0155 0,0003 1,96 0,0013
IE 0,0395 0,0026 4,30 0,0071
IF 0,0637 0,0009 2,13 0,0018
CP2
Paralelismo ED 0,0244 0,0004 1,98 0,0014
Si 0,0575 0,0000 1,96 0,0013




193

FT 0,0571 0,0020 3,18 0,0043
SD 0,0814 0,0003 1,96 0,0013
SE 0,0745 0,0006 2,03 0,0015
S G A EGE SF 0,0779 0,0012 2,36 0,0022
ID 0,0649 0,0005 1,98 0,0014
IE 0,0511 0,0013 2,45 0,0025
IF 0,0645 0,0010 2,20 0,0019
CP3
ED 0,0419 0,0001 1,96 0,0013
Paralelismo SI 0,0474 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0969 0,0002 1,96 0,0013
SD 0,0653 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0084 0,0002 1,96 0,0013
e e SF 0,1689 0,0003 1,96 0,0013
ID 0,1797 0,0001 2,04 0,0015
IE 0,0511 0,0004 1,97 0,0014
IF 0,1855 0,0004 1,97 0,0014
CP4
ED 0,0597 0,0005 1,98 0,0014
Paralelismo SI 0,1394 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,1640 0,0006 2,02 0,0015
SD 0,0445 0,0002 1,96 0,0013
SE 0,0623 0,0011 2,31 0,0021
TR E R SF 0,0501 0,0009 2,16 0,0018
ID 0,1920 0,0002 1,96 0,0013
IE 0,3913 0,0025 4,30 0,0068
IF 0,0554 0,0009 2,14 0,0018
CP31
ED 0,0230 0,0003 1,97 0,0014
Paralelismo SI 0,0676 0,0009 1,96 0,0013
FT 0,0282 0,0001 1,96 0,0013
SD 0,0619 0,0008 2,09 0,0017
SE 0,0442 0,0016 2,78 0,0031
TR E R SF 0,0386 0,0004 1,97 0,0014
ID 0,0171 0,0003 1,96 0,0013
IE 0,0532 0,0016 2,78 0,0032
IF 0,0360 0,0002 1,96 0,0013
CP41
ED 0,0384 0,0009 1,97 0,0014
Paralelismo SI 0,0140 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0351 0,0001 1,96 0,0013
SD 0,0275 0,0001 1,96 0,0013
Perpendicularidade SE 0,0825 0,0011 2,31 0,0210
SF 0,0820 0,0003 1,96 0,0013
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ID 0,0399 0,0001 1,96 0,0013

IE 0,1518 0,0024 3,18 0,0048

IF 0,0866 0,0004 1,96 0,0014
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APENDICE E.4 - Dimensdes e tolerancias para corpos de prova de dureza
37 HRC e raio de arredondamento do entalhe de 250 pm

Média [mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]
CP1
L 60,180 0,0002 1,96 0,002
b 10,445 0,0001 1,96 0,001
h 6,466 0,0030 3,18 0,006
CP2
L 59,894 0,0003 1,96 0,002
b 10,419 0,0002 1,96 0,001
h 6,512 0,0030 2,78 0,005
CP3
L 60,184 0,0030 1,96 0,002
b 10,003 0,0001 1,96 0,001
h 6,445 0,0030 2,78 0,005
Faces Meédia[mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]
CP1
ED 0,0171 0,0001 1,96 0,0013
Paralelismo SI 0,0250 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0345 0,0001 1,96 0,0013
SD 0,0092 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0142 0,0006 2,00 0,0015
e e SF 0,0339 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,0306 0,0003 1,96 0,0013
IE 0,0202 0,0012 2,36 0,0022
IF 0,0362 0,0001 1,96 0,0013
CP2
ED 0,0256 0,0007 2,04 0,0016
Paralelismo SI 0,0370 0,0004 1,97 0,0014
FT 0,0318 0,0001 1,96 0,0013
SD 0,0153 0,0004 1,98 0,0014
SE 0,0191 0,0018 3,18 0,0039
TR E R SF 0,0196 0,0015 2,57 0,0028
ID 0,0763 0,0012 2,36 0,0023
IE 0,0839 0,0025 4,30 0,0069
IF 0,0178 0,0001 1,96 0,0013
CP3
ED 0,0299 0,0006 2,03 0,0015
Paralelismo SI 0,0682 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0238 0,0001 1,96 0,0013
Perpendicularidade SD 0,0211 0,0001 1,96 0,0013
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SE 0,0088 0,0008 2,10 0,0017
SF 0,0078 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,1463 0,0001 1,96 0,0013
IE 0,1109 0,0017 2,77 0,0330
IF 0,0123 0,0001 1,96 0,0013
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APENDICE E.5 - Dimensdes e tolerancias para corpos de prova de dureza
40 HRC e raio de arredondamento do entalhe de 80 pm

Média [mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]

CP1
L 60,141 0,0002 1,96 0,002
b 9,877 0,0001 1,96 0,001
h 6,203 0,0090 4,30 0,022
CP2
L 60,137 0,0001 1,96 0,002
b 9,996 0,0002 1,96 0,001
h 6,757 0,0090 4,30 0,024
CP3
L 59,868 0,0001 1,96 0,002
b 9,860 0,0010 1,96 0,001
h 6,547 0,0020 2,23 0,003
CP4
L 59,864 0,0001 1,96 0,002
b 10,395 0,0001 1,96 0,001
h 6,414 0,0030 3,18 0,006
CP5
L 59,890 0,0001 1,96 0,002
b 10,932 0,0001 1,96 0,001
h 6,354 0,0050 4,30 0,013
Faces Meédia[mm] DesvioPadrao k U95 % [mm]
CP1
ED 0,0678 0,0002 1,99 0,0014
Paralelismo Si 0,0651 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0248 0,0001 1,96 0,0013
SD 0,0448 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0518 0,0003 2,45 0,0015
S e e REGE SF 0,1203 0,0001 1,96 0,0013
ID 0,0033 0,0001 1,96 0,0014
IE 0,0174 0,0009 2,13 0,0018
IF 0,0943 0,0001 1,96 0,0013
CP2
ED 0,0576 0,0004 1,98 0,0014
Paralelismo Si 0,0515 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0283 0,0001 1,96 0,0013
S e e REGE SD 0,0149 0,0002 1,96 0,0013
SE 0,0160 0,0005 1,98 0,0014
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Paralelismo

Perpendicularidade

Paralelismo

Perpendicularidade

Paralelismo

Perpendicularidade

Paralelismo

Perpendicularidade

0,0479
0,0592
0,0613
0,0847
CP3
0,0922
0,1776
0,0912
0,0373
0,0386
0,1431
0,1663
0,1823
0,1047
CP4
0,0353
0,0158
0,0210
0,0367
0,0612
0,0288
0,0607
0,1105
0,0256
CP5
0,0445
0,0150
0,0361
0,0195
0,0581
0,0097
0,0419
0,1205
0,0064
CP6
0,0651
0,0292
0,0439
0,0213
0,0222
0,0795
0,0381
0,0400
0,1045

0,0002
0,0001
0,0009
0,0002

0,0004
0,0001
0,0001
0,0006
0,0006
0,0001
0,0002
0,0013
0,0002

0,0003
0,0001
0,0001
0,0004
0,0009
0,0005
0,0002
0,0012
0,0002

0,0008
0,0002
0,0001
0,0008
0,0022
0,0010
0,0003
0,0032
0,0001

0,0002
0,0001
0,0001
0,0001
0,0007
0,0003
0,0003
0,0012
0,0001

1,96
1,98
2,18
1,96

1,96
1,96
1,96
1,96
1,96
1,96
1,96
1,97
1,97

1,98
1,96
1,96
1,96
2,14
1,99
1,96
2,36
2,14

1,97
1,96
1,96
2,12
3,18
1,97
1,96
2,53
1,96

1,97
1,96
1,96
1,96
2,03
1,96
1,96
2,36
1,96

0,0013
0,0014
0,0019
0,0013

0,0013
0,0013
0,0013
0,0013
0,0013
0,0013
0,0013
0,0014
0,0014

0,0014
0,0013
0,0013
0,0013
0,0018
0,0014
0,0013
0,0023
0,0018

0,0014
0,0013
0,0013
0,0017
0,0045
0,0014
0,0013
0,0084
0,0013

0,0014
0,0013
0,0013
0,0013
0,0015
0,0013
0,0013
0,0023
0,0014
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APENDICE E.6 - Dimensdes e tolerancias para corpos de prova de dureza
40 HRC e raio de arredondamento do entalhe de 250 pm

Média [mm] DesvioPadrao k U (95 %) [mm]

CP1
L 62,290 0,0002 1,96 0,002
b 9,921 0,0001 1,96 0,001
h 6,494 0,0040 4,03 0,007
CP2
L 60,835 0,0001 1,96 0,002
b 9,870 0,0001 1,96 0,001
h 6,418 0,0010 2,23 0,003
CP3
L 61,213 0,0001 1,96 0,002
b 10,005 0,0001 1,96 0,001
h 6,796 0,0030 2,78 0,005
CP4
L 60,190 0,0002 1,96 0,002
b 10,007 0,0001 1,96 0,001
h 6,391 0,0010 2,09 0,003
Faces Meédia[mm] DesvioPadrao k U95 % [mm]
CP1
ED 0,0678 0,0002 1,99 0,0014
Paralelismo Si 0,0651 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0248 0,0001 1,97 0,0015
SD 0,0448 0,0001 1,96 0,0013
SE 0,0518 0,0003 2,45 0,0015
TR E R SF 0,1203 0,0001 2,16 0,0023
ID 0,0033 0,0001 1,96 0,0014
IE 0,0174 0,0009 4,30 0,0024
IF 0,0943 0,0001 2,13 0,0019
CP2
ED 0,0576 0,0004 1,98 0,0014
Paralelismo Si 0,0515 0,0001 1,96 0,0013
FT 0,0283 0,0001 3,18 0,0014
SD 0,0149 0,0002 1,96 0,0013
SE 0,0160 0,0005 2,03 0,0015
TR E R SF 0,0479 0,0002 2,36 0,0022
ID 0,0592 0,0001 1,98 0,0014
IE 0,0613 0,0009 2,45 0,0025
IF 0,0847 0,0002 2,20 0,0019
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ED 0,0922 0,0004 1,96  0,0013
Paralelismo [ 'S 0,776 0,001 196 00013
FT 0,0912 0,0001 1,96  0,0013

Paralelismo
FT 0,0210 0,0001 2,02 0,0015
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APENDICE F.1 - Resultados dos ensaios de tragdo do material resultante do
tratamento térmico A (34 HRC)

Limite de

Médulo de Limite de PPNt Deformacgao
. . resisténcia a - N ~
elasticidade escoamento tracdo maxima a tragao [
o,
[GPa] [MPa] [MPa] %]
1 201,5896 832,4733 1185,7861 31,0038
2 207,0458 852,9105 1203,2286 29,5185
3 199,0615 856,4843 1212,8014 30,7580
Média 202,5657 847,2894 1200,6054 30,4267
Desvio 4,0807 12,9550 13,6973 0,7961

padrao
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APENDICE F.2 - Resultados dos ensaios de tragdo do material resultante do
tratamento térmico B1 (37 HRC)

Limite de

Médulo de Limite de PPNt Deformacgao
. . resisténcia a - N ~
elasticidade escoamento tracdo maxima a tragao [
o,
[GPa] [MPa] [MPa] %]

1 197,1290 935,4361 1239,6135 28,9073
2 208,1161 936,2553 1245,2997 28,4281
3 204,5423 921,5329 1226,6024 32,1450
Média 203,2625 931,0748 1237,1719 29,8268
Desvio 5,6042 8,2737 9,5848 2,0218

padrao
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APENDICE F.3 - Resultados dos ensaios de tragdo do material resultante do
tratamento térmico B2 (37 HRC)

Limite de

Médulo de Limite de PPNt Deformacgao
. . resisténcia a - N ~
elasticidade escoamento tracdo maxima a tragao [
o,
[GPa] [MPa] [MPa] %]

1 206,6934 946,2120 1240,5640 29,5376
2 209,5488 940,7584 1241,6345 28,0425
3 208,8764 948,0710 1249,2906 28,5057
Média 208,3729 945,0138 1243,8297 28,6953
Desvio 1,4928 3,8007 4,7595 0,7654

padrao
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APENDICE F.4 - Resultados dos ensaios de tragdo do material resultante do
tratamento térmico C (40 HRC)

Limite de

Médulo de Limite de PPNt Deformacgao
. . resisténcia a - N ~
elasticidade escoamento tracdo maxima a tragao [
o,
[GPa] [MPa] [MPa] %]

1 207,2496 1129,6181 1317,8380 17,9152
2 210,3352 1144,0454 1329,9463 22,1006
3 210,8671 1114,7303 1319,4943 17,3186
Média 209,4840 1129,4646 1322,4262 19,1115
Desvio 1,9532 14,6581 6,5650 2,6058

padrao




