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MARTINIANO, G. A. Efeito de Parametros Microestruturais e da Temperatura do Meio na
Susceptibilidade a Fragilizacdo por Hidrogénio de Acos de Alta Resisténcia e Baixa Liga. 2021.

247 f. Tese de Doutorado, Universidade Federal de Uberlandia, Uberlandia.

RESUMO

A fragilizacdo por hidrogénio (FH) € um fenbmeno que afeta diversos acos e outras ligas metalicas,
podendo reduzir drasticamente sua resisténcia a fratura. Apesar de ser estudada a mais de um século,
a FH é um fendmeno complexo que ainda necessita de um melhor entendimento do seu comportamento
e quais os fatores que a influenciam. Sendo assim, o presente trabalho tem como objetivo avaliar a
influéncia da dureza, tamanho do antigo grdo austenitico (AGA), microestrutura dual-phase (DP) e
temperatura do meio na susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio (SFH) de dois agcos de alta
resisténcia e baixa liga (ARBL): 4137-M e 4130-M. Esta avaliacdo foi conduzida utilizando o teste
Incremental Step-Loading (ISL) de forma que foi colocado como objetivo adicional o desenvolvimento
de uma metodologia capaz de identificar a for¢a limite de ruptura (Pw) de agos com baixa dureza. Os
resultados deste trabalho revelaram que a metodologia desenvolvida para identificar o Pt de acos de
baixa dureza ensaiados pelo método ISL foi valida. Os resultados mostraram ainda que os contornos
de alto angulo (CAA) da microestrutura funcionam como armadilhas fortes de H, de tal forma que a
microestrutura com maior densidade de CAA exibiu a menor SFH. Este efeito foi evidenciado ao se
perceber uma queda na SFH e também no teor de hidrogénio difusivel nas microestruturas de menor
AGA e DP. O contorno do AGA, que € um CAA, impediu que parte do H difundisse para os sitios de
nucleacéo de trinca. Para a microestrutura DP obteve-se dois tipos de CAA principais, o contorno do
AGA e a interface martensita\ferrita, que resultaram numa maior densidade de CAA, e,
consequentemente, numa menor SFH apresentada pela microestrutura DP. Além disso, a deformacao
localizada da ferrita na microestrutura DP reduziu a concentracdo de tensdo e direcionou a H para a
ferrita, que € menos susceptivel que a martensita. A reducdo da dureza diminuiu a SFH dos agos
estudados, uma vez que a queda da dureza é acompanhada de uma menor densidade de armadilhas
de H no contorno do AGA e de maior capacidade de deformar plasticamente, fatores estes que
aumentam a resisténcia a FH. Além disso, notou-se uma maior SFH a 24 °C e 4 °C, sem diferencga
significativa entre estas duas temperaturas. No entanto, uma queda na SFH foi observada a 54 °C. Este
comportamento foi atribuido ao aumento da difusividade do H causado pelo aumento da temperatura
do meio o que diminuiu a capacidade das discordancias de aprisionar e transportar H até a raiz do
entalhe. Por fim, observou-se que difusdo de H aliada ao transporte por discordancias saturam os CAA
com H induzindo a trinca a se propagar por estes contornos. Quando os CAA eram, principalmente, 0s
contornos do AGA a fratura foi intergranular. J4, se os CAA saturados com H eram os pacotes e blocos

de martensita ou a interface martensita/ferrita, a fratura tinha o aspecto de quase-clivagem.

Palavras Chave: incremental step loading, fragilizacdo por hidrogénio, acos de alta resisténcia e baixa

liga, microestrutura, temperatura



MARTINIANO, G. A. Effect of Microstructural Parameters and Environment Temperature
on the Hydrogen Embrittlement Susceptibility of High Strength Low Alloy Steels. 2021.
247 p. PhD Dissertation, Federal University of Uberlandia, Uberlandia.

Abstract

Hydrogen embrittlement (HE) is a phenomenon that affects many steels and other metal alloys,
drastically reducing their fracture strength. Despite being studied for over a century. HE is a complex
phenomenon that still needs a better understanding. Therefore, the present work aims to evaluate the
influence of hardness, prior austenitic grain (PAG) size, dual-phase microstructure (DP) and
environment temperature on the hydrogen embrittlement susceptibility (HES) of two high-strength low
alloy (HSLA) steels: 4137-M and 4130-M. This evaluation was carried out using the Incremental Step-
Loading (ISL) test, with the development of a methodology capable of identifying the fracture threshold
load of low hardness steels was set as an additional objective. The results revealed that the developed
methodology to identify the Pw of lower hardness steels than that recommended by the ASTM F1624
standard was valid. It was observed that the microstructure high angle boundaries (HAB) act as strong
H traps, in such a way that the microstructure with high HAB density exhibited lower HES. This effect
was evidenced by noticing a reduction in the HES and also in the diffusible hydrogen content in the
microstructure with lower PAG size and the DP microstructure. The PAG boundary, which is a HAB,
prevented part of the H from diffusing to the crack nucleation sites. For the DP microstructure, two main
types of HAB were obtained, the PAG boundary and the martensite / ferrite interface, which resulted in
a higher density of HAB, and, consequently, in the lower HES presented by the DP microstructure.
Furthermore, the ferrite localized deformation in DP microstructure reduced the stress concentration
and directed the H to ferrite, which is less susceptible than martensite. The hardness reduction
decreased the steel HES, since the decrease in hardness is accompanied by lower density of H traps
in the PAG boundary and greater plastic deformation capacity, factors that increase the HE resistance.
Moreover, greater HES was noted at 24 °C and 4 °C, with no significant difference in HES between
these two temperatures. However, at 54 °C a reduction in HES was observed. This behavior was
attributed to the enhancement in H diffusivity caused by the increase in temperature, which reduced the
capacity of dislocations to trap and transport hydrogen to the notch root. Finally, it was observed that H
diffusion combined with the H transport by dislocations saturate the high-angle boundaries, inducing the
crack to propagate through these boundaries. When the HAB were mainly the PAG boundaries, the
fracture was intergranular. On the other hand, if the H-saturated HAB were the martensite packages

and blocks or the martensite / ferrite interface, the fracture had a quasi-cleavage aspect.

Key Words: incremental step loading, hydrogen embrittlement, high strength low alloy steels,

microstructure, temperature
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CAPITULO |

INTRODUCAO

Acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) tém sido cada vez mais utilizados por
apresentarem elevada resisténcia mecanica, tornando-se uma opg¢ao atraente em aplicagoes
gue demandam grandes esforgos mecéanicos sem que haja aumento no peso da estrutura
e/ou prejuizo na capacidade de carga. Estes acos s&o aplicados em diversos setores, tais
como: Gleo e gas, veiculos pesados, de passageiros e off-road, maquinas agricolas e de
construcdo, equipamentos industriais, pontes e veiculos maritimos (DAVIS, 1996). No
entanto, nestas areas € comum que os componentes fabricados em aco ARBL acabem
entrando em contato com o hidrogénio (H), seja durante o processo de fabricacdo, seja
durante o servico. Esta exposicao pode levar a um fendmeno conhecido como Fragilizagéo
por Hidrogénio (FH), que pode ocasionar falhas em tens6es menores do que aquelas
projetadas para o componente. A fragilizacao por hidrogénio € reconhecida ha muito tempo
como uma das principais causas de falha em componentes estruturais (JEON et al., 2015).

A FH é um tipo de deterioracdo das propriedades mecéanicas que pode estar ligada a
corrosdo ou a processos de controle de corrosdo. Este fenbmeno envolve a entrada de
hidrogénio em um componente, podendo alterar significantemente sua ductilidade e
capacidade de carga, causando trincamento e fratura fragil catastréfica em tensdes
mecanicas abaixo do limite de escoamento de materiais. O hidrogénio pode ainda ser oriundo
de etapas do processo de fabricagcdo do material (solda, eletrodeposicdo, fosfatizacao,
decapagem, etc.), como subproduto do processo de corrosdo ou da aplicacdo de protecao
catodica para proteger o componente contra a corrosdo quando em servico (NACE
INTERNATIONAL, 2020).

A primeira observacdo de FH em acos foi feita em 1875 por Wiliam H. Johnson
(JOHNSON, 1875). Desde entéo, este fenbmeno vem sendo estudado por diversos autores
que, mesmo apds mais de um século e meio de estudos, afirmam que a FH € um fendmeno
complexo e incerto, ndo havendo uma teoria unificada que a explique (BARRERA et al., 2018;
BIRNBAUM; SOFRONIS, 1994; CHEN et al., 2020; PINSON et al., 2020; TAKASAWA et al.,
2012).



Relatos de FH nos mais diferentes metais e ligas metalicas estdo presentes na
literatura. Segundo Herring (2010), os metais mais susceptiveis & FH sdo os agos de alta
resisténcia, ligas de Ti, ligas de Al, ligas de Mg, entre outras. De fato, tem-se diversos registros
de FH em acos de alta resisténcia, principalmente acos AISI da linha 41XX e 43XX (DULL;
RAYMOND, 1972; HUI et al., 2017; LIU; ATRENS, 2013; ROSADO, 2011; SARIOGLU, 2001;
TUMULURU, 1985; WANG et al., 2013). Porém, mesmo em acos e ligas menos susceptiveis,
como superligas de niquel e agos inoxidaveis, a FH também ja foi observada (GALLIANO et
al., 2014; JEMBLIE et al., 2017; KAGAY; FINDLEY; CORYELL, 2018; KERNION et al., 2014b;
MACADRE et al., 2015; MEINHARDT et al., 2017).

Como dito anteriormente, alguns setores importantes da industria, tais como: o de 6leo
e gas, o de energia nuclear e o setor aeroespacial vém tendo dificuldades devido aos efeitos
causados pela FH, principalmente devido a utilizagdo de acos ARBL. Em perfuracdes
offshore, as altas pressfes e profundidades de perfuracdo fazem com este tipo de aco seja
cada vez mais utilizado. A agressividade do meio, aliada a processos de controle de corrosdo
como a protecao catodica, pode levar a FH destes acos (NOZARI, 2002). De fato, estima-se
que mais de 25 % das falhas observadas no setor de 6leo e gas sdo oriundas de problemas
relacionados a FH (SILVA; PONTE; PASHCHUK, 2007). Além do efeito direto nas
propriedades mecénicas, o hidrogénio também pode ter efeito secundario em outras
propriedades como, por exemplo, na resisténcia ao desgaste. Meng, Baker e Munroe (2012)
identificaram um aumento de 1000 % na taxa de desgaste do composto intermetalico
FesoNi2oMnssAlis causado pelo H. A Figura 2.1 mostra um caso recente onde houve falha
devido a FH.

Figura 1.1 - Falha em parafusos na unidade conectora de um poc¢o de petréleo no Golfo do
México (MANN, 2016)



A imagem mostrada na Fig. 1.1 relata uma falha em uma unidade petrolifera dos
Estados Unidos no Golfo do México, publicada no The Wall Street Journal. Agéncias
reguladoras dos Estados Unidos e as empresas petroliferas afirmaram que os parafusos
estavam quebrando, provocando paradas de equipamentos e aumentando as preocupacfes
com a seguranca sobre equipamentos usados nas plataformas do Golfo do México.

Outro caso de falha devido a FH foi observado na ponte que liga S&o Francisco a
Oakland, nos Estados Unidos. O caso, relatado por Moriber; Larsen (2015), mostra que no
dia 01 de marco de 2013, trabalhadores comecaram a tensionar os 96 parafusos do sistema
antiterremoto da ponte, parafusos estes fabricados em aco ASTM A354. Logo apds o
processo de aperto, 32 dos parafusos falharam. Engenheiros e metalurgistas identificaram
que os parafusos haviam falhado devido a fragilizacdo causada pelo hidrogénio. Os custos
envolvidos no reparo destas falhas atingiram cerca de 80 milhdes de ddlares. Além disso, foi
necessario fechar a ponte durante o reparo, 0 que gerou custos adicionais de transporte para
as atividades comerciais por ndo poderem utilizar a ponte.

Devido ao prejuizo nas propriedades mecanicas dos metais causadas pela FH, ha uma
preocupacdo crescente no sentido de se identificar os fatores que intensificam esse
fendbmeno, bem como em investigar meios de diminui-lo ou de se estabelecer condi¢des de
servico adequadas. A literatura técnica mostra que ha varios fatores que podem afetar a
susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio (SFH) dos acgos. Estes fatores podem ser
microestruturais, como as fases presentes no aco (NANNINGA, 2005), o contorno do antigo
grao austenitico (CARVALHO, 2007; QUADRINI, 1986; SHIBATA; MATSUOKA; TSUJI,
2013), constituintes martensita-austenita (MA) (SHIM et al., 2017) e precipitados formados a
partir de elementos de liga presentes no aco (HUI et al., 2016; KANEKO; IKEDA, 1988;
NANNINGA et al., 2010b; OMURA et al., 2016). Além do material, as condicbes do meio
podem também influenciar na SFH dos acos, como, por exemplo, a temperatura
(DVORACEK, 1970; GREER; VON ROSENBERG; MARTINEZ, 1972) e o potencial catddico
aplicado na protecédo contra a corrosdo (MARTINIANO, 2016; PARKINS et al., 1982).

Outra variavel importante na andlise da SFH ¢é o tipo de ensaio utilizado, uma vez que
cada ensaio fornece uma resposta que deve ser interpretada considerando o tipo de
carregamento, o corpo de prova utilizado (geometria, presenca de entalhes e pré-trinca etc.)
e as condic6es do meio. Atualmente existem varios ensaios que permitem avaliar a SFH de
acos e ligas metdlicas. Existem aqueles que sdo mais usuais, como o0 ensaio de tracdo com
baixa taxa de deformac&o (BTD) e o ensaio de carga constante (constant load test - CLT).
Também, ha ensaios desenvolvidos mais recentemente ou que ainda estdo em
desenvolvimento, que prometem a entrega de resultados de SFH em um tempo inferior ao

dos ensaios usuais, podendo-se citar 0 ensaio de carregamento em patamares progressivos



assistidos pelo meio (ISL — Incremental Step Loading), spiral notch torsion test (SNTT) e o
small punch test (SPT). Além disso, cita-se um ensaio promissor e ainda em desenvolvimento,
que tem como objetivo avaliar a SFH de materiais em escala nanométrica, ensaio este
denominado de nanoindentacao instrumentada. Existem também técnicas desenvolvidas para
avaliar a trinca induzida por hidrogénio em meios mais agressivos contendo H.S, como o
double cantilever-beam test (DCB), bent-beam test e o C-Ring test.

Um grande empecilho aos ensaios usuais de andlise da SFH é o elevado tempo
necessario para se obter resultados representativos. Ensaios como o BTD podem levar até
720 horas para serem concluidos e os ensaios como CLT podem levar mais de 1 000 horas.
A perda de producao diaria de equipamentos pode se tornar muito cara ao ponto de que o
tempo para conduzir uma analise de falha se torne a chave para a salvacao financeira de uma
empresa (RAYMOND, 2002). Para sanar tal dificuldade, Raymond (1995) desenvolveu o
ensaio ISL. A grande vantagem deste ensaio estd no tempo necessario para se obter
resultados representativos, que é de no méaximo 60 horas no caso de agos com dureza minima
de 33HRC. Além disso, tem-se outras vantagens deste método, como a flexibilidade de
geometria das amostras e a simplicidade do ensaio em si.

Diante do que foi acima explanado, sdo apresentados 0 objetivo geral e os especificos

do presente trabalho.

1.1. Objetivo Geral

Neste trabalho sera avaliada a susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio dos agos
4130-M e 4137-M, por meio do teste Incremental Step-Loading (ISL). Tais agos séo
conhecidos como acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) e sao largamente utilizados,
principalmente na industria de Oleo gas, para fabricacdo de elementos de fixacdo. Os
parametros avaliados sao o tamanho do antigo gréo austenitico, microestrutura, dureza e
temperatura do meio. Tais parametros foram selecionados devido a escassez de informacdes
na literatura em se tratando de acos ARBL, especialmente utilizando a técnica ISL, onde o
transporte de hidrogénio por discordancias influencia significativamente no processo de FH.
Com isso pretende-se elucidar os mecanismos concernentes ao mecanismo de FH dos agos

ARBL e como eles se comportam frente aos parametros elencados.



1.2. Objetivos Especificos

Como objetivos especificos relacionados ao presente trabalho, citam-se:

a) Propor uma metodologia de identificacdo da forca limite de ruptura no ensaio
ISL de agos de com dureza menor do que a especificada pela norma
ASTM F1624;

b) Elucidar os efeitos dos parametros supracitados no mecanismo de fratura
induzida pelo hidrogénio;

c) Propor modelos que expliguem o mecanismo de fratura induzida pelo
hidrogénio com base nos parametros estudados.

1.3. Estruturado Trabalho

O presente trabalho é constituido de mais quatro capitulos cujo contetdo esta dividido
da seguinte forma:

No capitulo Il é apresentada uma revisdo bibliografica acerca do fenbmeno de
fragilizacdo por hidrogénio, englobando as principais teorias envolvidas, fatores que a
influenciam e tipos de ensaio utilizados para analisar a susceptibilidade a fragilizacdo por
hidrogénio.

No capitulo 11l é apresentada a metodologia adotada no desenvolvimento deste trabalho
envolvendo o procedimento de caracterizacdo do material e de realizacdo dos ensaios.

No capitulo IV sdo apresentados os resultados obtidos bem como suas respectivas
analises e discussoes.

No capitulo V séo apresentadas as principais conclusdes obtidas neste trabalho.

No capitulo VI sédo apresentadas algumas sugestdes de trabalhos futuros, afim de

enriquecer o conhecimento acerca do fendmeno de fragilizagéo por hidrogénio.



CAPITULO II

REVISAO BIBLIOGRAFICA

A fragilizacao por hidrogénio é um fenbmeno cujos primeiros registros datam do século
XIX, quando William H. Johnson (1875) relatou a diminui¢do da tenacidade de arames de aco
logo ap6s mergulha-los por alguns minutos em acido. Com o surgimento de mais casos
semelhantes a estes, associou-se este fendbmeno a uma interagédo sinérgica entre o esforgo
mecanico ao qual o aco estava submetido e as condi¢cdes do meio que o envolvia (NOZARI,
2002). Com o avango da tecnologia e o surgimento da mecéanica da fratura, o interesse em se
saber como se da a interacdo entre hidrogénio e microestrutura aumentou.

Sabe-se que a FH é um fendmeno que depende da acgéo de trés fatores, quais sejam:
a susceptibilidade do material, a presenca de tensdo mecanica trativa e a presenca de H no
meio no qual o material esté inserido (DWIVEDI; VISHWAKARMA, 2018; HERRING, 2010;
TAGLIARI et al., 2019). Por isso, a seguir € realizada uma revisdo sobre FH e os principais

fatores que influenciam este fenémeno.

2.1. Fragilizagdo por Hidrogénio nos Agos

Embora seja um fenbmeno antigo e amplamente conhecido, os mecanismos que
envolvem o processo de FH sdo diversos e muito complexos, ndo havendo ainda uma teoria
unificada que explique este fendbmeno (DEPOVER et al.,, 2018; DEPOVER; VERBEKEN,
2018; DJUKIC et al., 2014; NANNINGA, 2005). O H pode interagir com a microestrutura dos
materiais de diversas formas, porém o resultado final € a perda da resisténcia a formacao e
propagacdao de trincas. De forma geral, o processo de interacdo do H com a microestrutura se
inicia pela adsorcao de moléculas contendo H (H2, H20, H.S, etc.) na superficie de um dado
componente e diferencas de pressdo ou potencial elétrico acabam por levar a dissociacéo
dessas moléculas gerando o H atémico. Este por sua vez, se difunde na microestrutura para
zonas de alta tensao hidrostatica trativas que naturalmente séo zonas propensas a nucleacao
de uma trinca. Quando concentrado nestas regides, o H facilita a nucleacéo e propagacéo de
trincas, levando ao fenbmeno conhecido como fragilizacdo por hidrogénio, cujo mecanismo

pode ser visto no esquema apresentado na Fig. 2.1.
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Figura 2.1 - llustracdo do processo de FH em um ambiente aquoso (HERRING, 2010),
modificado.

Embora ndo seja possivel explicar o fenébmeno de FH de uma forma unificada, algumas
teorias foram elaboradas para explica-lo, atentando para aspectos especificos e
caracteristicas que sdo observadas nas superficies de fratura de componentes que falharam
por FH. Estas teorias sdo: teoria da pressao, teoria da decoesdo, teoria da plasticidade
localizada e teoria da formacgé&o de hidretos. Dentre as teorias propostas, as mais citadas para
explicar os efeitos da FH em acos de alta resisténcia séo a teoria da decoeséo e a teoria da

plasticidade localizada (DAS, 2016). Uma melhor descricdo de ambas € apresentada a seguir.

2.1.1. Teoria da Decoesao (HEDE — Hydrogen Enhanced Decohesion)

Formulada por Troiano (1960), a teoria da decoeséao afirma que o hidrogénio diminui a
energia coesiva da estrutura cristalina do material, fazendo com que suas ligacbes
interatbmicas se rompam em tensdes abaixo daquelas normalmente necessérias na auséncia
do hidrogénio (MARTIN et al., 2020). A ideia de que o hidrogénio enfraquece as ligacdes
interatdmicas foi primeiramente sugerida por Pfeil (1926), que afirmou que o hidrogénio
diminui a coeséo, tanto nos contornos de grdo, como nos planos de clivagem do ferro. Anos
mais tarde, Troiano (1960) elaborou a teoria da decoeséao propondo que o hidrogénio doa seu
elétron da camada 1s para a camada 3d ndo preenchida dos atomos de Fe, Co, Ni, etc.,

aumentando a forca repulsiva entre eles, diminuindo assim a energia coesiva do reticulo



cristalino. Desta forma, a ruptura se da preferencialmente por separacao dos atomos em vez
de ocorrer por escorregamento entre 0s planos de deslizamento (GANGLOFF, 2003; LYNCH,
2012; MCMAHON, 2001; ORIANI, 1972). A Figura 2.2 ilustra 0 mecanismo de decoesao

causado pelo hidrogénio.

‘egg-,?

Figura 2.2 — llustragdo do mecanismo de HEDE, mostrando a separacdo de atomos causada
pelo enfraquecimento das ligagGes interatdbmicas devido a presenca de hidrogénio, (a) no
reticulo cristalino, (b) adsorvido na frente de uma trinca e (c) na interface particula-matriz,
(LYNCH, 2003).

Evidéncia direta de HEDE ¢ dificil de se obter devido a auséncia de técnicas que
permitam a observagdo de eventos em escala atdmica. Entretanto, célculos teoricos de
mecéanica quéantica ddao suporte ao mecanismo de decoesdo (DAS, 2016; DAW; BASKES,
1987; HOAGLAND; HEINISCH, 1992; LYNCH, 2012). Experimentos de microscopia de campo
ibnico realizados por Wada; Akaiwa; Mori (1987) mostraram uma reducéo em torno de 1 eV
na energia de ligacao dos atomos de ferro quando o hidrogénio foi usado como gas de imagem
em vez de Ne, o que pode ser 0 mais préximo de uma evidéncia direta de HEDE. Por outro
lado, as consequéncias de HEDE sao facilmente observadas na superficie de fratura de acos
fragilizados por hidrogénio. Alguns autores afirmam que as fraturas intergranular e com
aspecto de quase-clivagem sao resultantes de decoeséo causada pelo acimulo de hidrogénio
nos contornos do antigo grédo austenitico e nos contornos de blocos e ripas de martensita
(MARTIN et al., 2011; MCMAHON, 2001; NAGAO et al., 2014; OUDRISS et al., 2014; WANG

et al., 2014). H4, inclusive, modelos que descrevem o mecanismo de fratura induzida por



hidrogénio com base na teoria de HEDE (KAMEDA; JOKL, 1982; LEE; UNGER, 1988; NAGAO
et al., 2014).

2.1.2. Teoria da Plasticidade Localizada (HELP — Hydrogen Enhanced Localized Plasticity)
A teoria da plasticidade localizada afirma que o hidrogénio facilita a movimentacéo de
discordancias em certas dire¢cbes, fazendo com que elas se movam em tensdes abaixo
daquelas normalmente necessarias na auséncia do hidrogénio. Beachem (1972) foi o primeiro
a propor, através da andlise de superficies de fratura, que o hidrogénio facilita a movimentacao
de discordancias no aco, levando-o a fratura. Esta hipétese foi entdo desenvolvida por
Birnbaum; Sofronis (1994), que afirmaram que o aumento da mobilidade das discordancias é
consequéncia da blindagem dos campos elasticos das discordancias causada pelo
hidrogénio. Desta forma, a tensdo de interagdo entre discordancias ou entre discordancias e
outros obstaculos é diminuida, aumentando sua mobilidade. Logo, as discordancias se
movem em tensdes mais baixas e assim a deformacédo € facilitada. Uma ilustracdo do

mecanismo de HELP pode ser vista na Fig. 2.3.
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Figura 2.3 — llustracdo do mecanismo de plasticidade localizada (LYNCH, 2012) , modificado.

Evidéncias de HELP em materiais fragilizados por hidrogénio foram obtidas por meio
de microscopia. Robertson (2001) observou, via microscopia eletrdnica de transmisséo, um
aumento da velocidade de movimentacdo das discordancias e da taxa de propagacdo de
trinca de um aco inoxidavel 310s causadas pelo hidrogénio. Neeraj; Srinivasan; Li (2012)
evidenciaram plasticidade localizada ao identificar a presenca de vazios em nanoescala ha
superficie de fratura dos acos X65 e X80 carregados com hidrogénio. Burile et al. (2021)
também observaram vazios em escala nanométrica e facetas de quase-clivagem na superficie
de fratura uma liga de niquel UNSNO08830, fragilizada por hidrogénio. Eles atribuiram estas
carateristicas a HELP. Além disso, calculos realizados por Lu et al. (2001) suportam a teoria
de HELP ao demonstrar que o hidrogénio pode diminuir a tensdo de Peierls das discordancias

do Al em mais de uma ordem de grandeza. Simulagfes realizadas por Chateau; Delafosse;
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Magnin (2002) mostraram uma diminuicdo da tenséo cisalhante causada pelo hidrogénio em
discordancias com componentes em aresta, validando o que foi afirmado por Birnbaum;

Sofronis (1994) ao propor a teoria de HELP.

2.2. Parametros que influenciam na SFH dos Agos

O hidrogénio se encontra nos acgos de diversas formas, sendo as principais: dissolvido
na forma de hidrogénio ibnico (H*), precipitado na forma de hidrogénio molecular (Hz) e
precipitado na forma de diferentes compostos (CH4, H20, hidretos, etc.) (ROSADO, 2011). O
hidrogénio ibnico se localiza nos intersticios cristalinos do material ou nos seus defeitos
(contornos de grao, poros, vazios, pontas de trinca, no entorno de discordancias, etc.), como
mostrado na Fig. 2.4.

Revestimento

s

Gradiente de Tenséo Gradiente de Temperatura: T, > T,
{expansdo do reticulo cristaling) '|'1 '|'2 T1

® s, 00 8
d @& a9 @
*®e o 0%

Sitios intersticiais _|_
octaédricos no J_ &b
reticulo cristalino do & %

ferro e adjacente a

. . Discordancias
atomos de impurezas

i = h
Interfaces de carbonetos ou @
inclusoes (MnS) Vazios

Figura 2.4 - Sitios e armadilhas de hidrogénio, principalmente nos acos (WANHILL et al.,
2014), modificado.

As armadilhas de hidrogénio tém uma capacidade de aprisionamento que varia de
acordo com a sua energia de ligacdo. Uma classificacdo destas armadilhas, proposta por

Parvathavarthini et al. (2001), € mostrada a seguir:

o Armadilhas fracas: discordancias (energia de ligacdo ~ 20 kJ/mal) e

precipitados finos, dispersos na matriz;

e Armadilhas intermedidrias: ripas de martensita e contorno do antigo grao

austenitico (energia de ligagédo ~ 50 kJ/mol);



11

o Armadilhas fortes: nestas armadilhas, o hidrogénio escapa apenas em altas

temperaturas. Nesta categoria incluem-se: inclusbes nao-metdlicas,
precipitados esféricos, interfaces martensita/austenita retida, precipitados finos

e impurezas segregadas (energia de ligacdo ~ 100 — 120 kJ/mol).

A presenca de armadilhas de hidrogénio, condicbes ambientais agressivas e tensao
mecanica influenciam diretamente na FH. Desta forma, h& na literatura resultados que
mostram diferenca na SFH de agos que possuem niveis de resisténcia semelhantes (DAS et
al., 2018; LEE et al., 2015; NANNINGA et al., 2012). Isto esta diretamente relacionado ao tipo
de microestrutura e a quantidade de armadilhas de hidrogénio que possuem. A seguir
apresentam-se alguns parametros que podem influenciar na SFH de um aco.

2.2.1. Tamanho do Antigo Grao Austenitico

Quando um ago é submetido a um tratamento térmico de témpera, ha a transformacéo
da austenita em martensita, elevando assim sua resisténcia mecanica. No entanto, ao final do
tratamento tem-se que o contorno do Antigo Grao Austenitico (AGA) que se transformou em
martensita continua presente, influenciando diretamente nas propriedades mecéanicas do aco.
O tamanho do grao austenitico determina o tamanho maximo das placas e ripas de martensita.
Assim, espera-se que haja alguma relacdo entre resisténcia & FH e o tamanho do AGA
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 20064a). O efeito do tamanho do AGA na resisténcia mecanica

da martensita pode ser visto na Fig. 2.5.
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Figura 2.5 — Efeito do tamanho do AGA na resisténcia mecénica da martensita (GRANGE,
1966), modificado.

Devido ao fato de as impurezas segregarem preferencialmente nos contornos do AGA,
estes acabam se tornando um dos principais locais de concentracdo de hidrogénio nos agos.
Evidéncias de concentragdo preferencial de H nos contornos do AGA em agos martensiticos
ja foram encontradas por diversos autores utilizando a técnica de microprint (LUPPO;
OVEJERO-GARCIA, 1991; NAGAO et al., 2014; OKANO; TAKAGI, 2019). Além disso, a
fratura de aspecto intergranular observada em materiais fragilizados por hidrogénio também
confirma a tendéncia do hidrogénio de se concentrar preferencialmente nos contornos de
grao. Portanto, é de se esperar que o tamanho do AGA tenha influéncia direta na SFH dos
acos, principalmente de agos martensiticos de alta resisténcia.

Em um trabalho realizado por Shibata; Matsuoka; Tsuji (2013) em amostras do aco 8Ni-
0,1C, observou-se que o contorno do AGA funciona como principal armadilha de hidrogénio
na martensita e que a fratura intergranular € aquela causada pelo hidrogénio. Portanto, a
maior porcentagem de fratura intergranular apresentada pela condicdo com maior tamanho
do AGA indica maior concentracdo local de hidrogénio no contorno do grdo. Com isso, a
condicdo com maior tamanho do AGA apresentou uma maior SFH. Os resultados obtidos por

esses autores podem ser vistos na Fig. 2.6.
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Figura 2.6 - Relacao entre o teor de hidrogénio difusivel e (a) tensdo maxima e (b) fracdo de
area de fratura intergranular obtida no ensaio de tragcdo com baixa taxa de deformacao para
dois tamanhos de AGA, indicados por d, (SHIBATA; MATSUOKA; TSUJI, 2013), modificado.

Além da diminui¢do da tenséo de ruptura, é possivel observar o efeito do tamanho do
AGA no tempo necessario para levar a fratura de um aco fragilizado pelo hidrogénio. Quadrini
(1986) analisou o efeito do tamanho do AGA na SFH do ago UNI 40NiCrMo7 utilizando o
ensaio de carga constante e observou que o tempo de ruptura da amostra variava com o
tamanho do grédo. O autor concluiu que, ao se diminuir o tamanho do grdo, ha um aumento do
namero de armadilhas nos contornos. Como o hidrogénio é retido pelas armadilhas presentes
nos contornos do AGA e, em parte, pelos intersticios da estrutura cristalina, a microestrutura
mais refinada apresenta maior nimero de armadilhas de hidrogénio e levara mais tempo para
saturar. Sendo assim, o tempo de ruptura também aumenta, fazendo com que a
microestrutura de menor tamanho do AGA apresente uma menor SFH. A Figura 2.7 mostra

os resultados obtidos por Quadrini.
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Figura 2.7 - Efeito do tamanho do antigo grdo austenitico no tempo de falha do aco UNI

40NiCrMo7, submetido a um ensaio de carga constante em meio assistido (QUADRINI, 1986),

modificado.

Outro efeito observado por alguns autores é que refinar o tamanho de grao diminui a
taxa de geracdo de vazios estabilizados pelo hidrogénio. Segundo Fuchigami et al. (2006), a
diminuicdo do tamanho do gréo reduz o comprimento de deslizamento da discordancias, o
que acaba por diminuir a quantidade de vazios gerados por interacdo entre discordancias e
estabilizados pelo hidrogénio. Desta forma, menos vazios séo gerados, principalmente na
regido dos contornos de grdo, 0 que aumenta a resisténcia a FH dos acos. Este
comportamento foi evidenciado por Takasawa et al. (2012) em ac¢os de alta resisténcia e baixa
liga. Ao calcular a densidade de discordancias, os autores notaram que ag¢os de menor
tamanho do AGA apresentavam menor densidade de discordancias, bem como um menor
indice de fragilizacéo por hidrogénio. Dado que o hidrogénio diminui a for¢a de repulséo entre
as discordancias, facilitando a interagéo entre elas, ao diminuir a densidade de discordancias
h& uma diminuicdo na geragéo de vazios. Desta forma, acos de menor AGA apresentavam
menor SFH uma vez que, com menos vazios gerados no contorno de grdo, mais deformagéo
plastica era necessaria para levar a fratura. Os resultados obtidos por Takasawa et al. (2012)

podem ser vistos na Fig. 2.8 a seguir.



15

~
1.0 T T E 10 — b T T
a wn
@ ow QW g 8 () N1
® -
= V1 ® oy o
> 439 435H a 6 CN4 CN5
o ® Vo NS5 °
' e o o o ® - 435H e} C.NZ
g 08 oT NN 8@ 1 3 a0 @
= e ° 3 £ 4r ® by |
oo ov3 V3
c B NT2 cN3 A A N3
- S " vo A
Q NO (] NT1
T NB1 T1 ® 5 m N3 A N2
@ 06} ® osSC i b B _HT DT NO V2
g Nag. HT @ 2 Lt L TP 4
T NT %TZ ] NB1
N= Kis T AT ® 0.8<IF
g soeR h: o mac A06<IF<08
§ . B IF<06
0.4 o L a 1 L
10' 10° 10' 10°
Tamanhodo grdo,d / um Tamanhodo grio, d / um

Figura 2.8 — (a) indice de fragilizagdo e (b) densidade de discordancias em fun¢éo do tamanho
do AGA para diferentes agos de alta resisténcia e baixa liga. Agos NiCrMo (435H, 439, 439R,
SC, DT), acos de alto limite de escoamento (HT, N, V, NB, T, NT) e acos de alto Cr (CN).
(TAKASAWA et al., 2012), modificado.

Com isso, pode-se concluir que a diminuicdo da SFH causada pela diminuicdo do
tamanho do AGA é devida a dois fatores principais: diminuicdo da quantidade de hidrogénio
por unidade de area e diminui¢do na quantidade de vazios gerados pela interacdo entre as
discordéancias e estabilizados por hidrogénio.

2.2.2. Microestrutura

Nos acos, de forma geral, tem-se que a martensita € a fase mais susceptivel a
fragilizagcdo por hidrogénio devido a fatores como: a) sua estrutura cristalina cubica de corpo
centrado (CCC) distorcida por atomos de carbono aprisionados, b) sua menor tenacidade a
fratura e c) a maior quantidade de armadilhas de hidrogénio, como contornos de placas/ripas
e discordancias. Por outro lado, a austenita é a fase menos susceptivel, uma vez que possui
elevada tenacidade a fratura e a sua estrutura cubica de face centrada (CFC) permite uma
maior retencdo do hidrogénio, impedindo sua difuséo para locais de alta concentracdo de
tensdo. Devido ao maior tamanho dos sitios intersticiais da estrutura CFC em relacéo aos da
estrutura CCC, a solubilidade do hidrogénio é maior na primeira do que na segunda. Por outro
lado, o maior nimero de sitios intersticiais torna a taxa de difusdo do hidrogénio maior na
estrutura CCC (STENERUD, 2014; YAO; PANG; GAO, 2011). Isso evidencia um grande
problema enfrentado pelas industrias que utilizam agos de alta resisténcia em meio agressivo,
visto que a maior parte deste tipo de ago possui estrutura martensitica. Além disso, a utilizagéo
de acos ou outras ligas de alta resisténcia com estrutura austenitica, em muitos casos, se
torna inviavel, uma vez que ligas com estas caracteristicas, como as superligas de Ni,

costumam apresentar alto custo.
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Salvo o refinamento do grdo austenitico, geralmente o aumento da resisténcia
mecénica de um aco carbono é acompanhado da queda de sua tenacidade a fratura, o que
implica hum aumento da sua SFH. Por isso, varios esfor¢os tém sido dedicados a se conseguir
uma microestrutura que consiga aliar alta resisténcia mecanica com alta tenacidade,
resultando assim num aco de alta resisténcia com baixa SFH. Uma alternativa que vem
mostrando resultados promissores tem sido a de se apostar em a¢os de estrutura bainitica ou
ferritica.

Nanninga et al. (2010b) compararam, via ensaios de ISL, a SFH dos acos AISI 4140 e
1065, ambos com estrutura bainitica e martensitica de mesma dureza, submetidos a um
potencial catddico de -1,2 Vsce em dgua do mar sintética. Os resultados obtidos por Nanninga
e colaboradores, mostrados na Fig. 2.9, mostraram que a bainita possui menor SFH do que a
martensita. Segundo o autor, este comportamento se deve ao fato de que ha uma maior
segregacdao de impurezas e formacao de carbonetos na martensita. Soma-se a iSso um maior

nivel de tensdes residuais que se tem na martensita quando comparada ao da bainita.
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104 @ 1065 Martensita Revenida
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Figura 2.9 - Comparacdo do grau de fragilizacdo de amostras com estruturas bainitica e
martensitica (NANNINGA et al., 2010a), modificado.

Resultados semelhantes foram encontrados por Shim et al. (2017) em agos de alta
resisténcia com microestrutura denominada de bainita granular, composta de martensita e
austenita retida (constituinte MA) dispersas numa matriz de bainita. Em seu trabalho, os

autores mostraram que a SFH destes acos € menor do que a observada em acos de alta
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resisténcia, compostos por martensita revenida. Realizando o ensaio BTD em amostras
entalhadas, submetidas a um meio agressivo, 0s autores obtiveram resultados que mostraram
que 0s a¢os compostos por bainita granular absorveram uma menor quantidade de hidrogénio
do que aqueles compostos por martensita revenida. Como consequéncia, 0S acos
martensiticos apresentaram uma menor resisténcia a fratura. O maior teor de hidrogénio
absorvido pela martensita, quando comparado ao da bainita granular, foi atribuido a uma
maior densidade de discordancias e contornos de ripas na martensita, que funcionam como
armadilhas de hidrogénio. Os resultados obtidos por Shim et al. (2017) s&o mostrados na Fig.
2.10.
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Figura 2.10 - (a) curva tensdo-deformacao obtidas no ensaio BTD e (b) curvas de andlise de
dessorcdo térmica dos acos investigados. GB e TM representam, respectivamente, as
microestruturas compostas por bainita granular e martensita revenida (SHIM et al., 2017),

modificado.

Outra alternativa de agos com maior resisténcia a fragilizagdo por hidrogénio aliada a
uma boa resisténcia mecéanica sado os acos de estrutura bifasica, composta por martensita e
ferrita, conhecidos como agos dual-phase (DP). Considera-se que a fase macia (ferrita), que
se forma ao longo dos contornos de gréo resulta na redugdo da formacdo de filmes de
carbonetos nos contornos de gréo e retarda a propagacao de trinca intergranular (WENG,
2009). Além disso, a ferrita possui a capacidade de confinar a trinca que se propaga ao longo
do contorno do antigo gréo austenitico por meio de deformacao plastica dos graos de ferrita
em torno da ponta da trinca (KOYAMA et al.,, 2014). Um esquema da capacidade de
confinamento da trinca pela ferrita pode ser visto a Fig. 2.11. Uma outra vantagem da estrutura
DP é que a ferrita alivia as tensdes na microestrutura causadas pela transformacao
martensitica e retarda a propagacao de trincas, reduzindo a SFH (YANG et al., 2018). Uma

das formas de se obter uma estrutura DP em acos carbono é a témpera a partir da regido
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intercritica do diagrama ferro-cementita, representada pela regido marcada de vermelho na
Fig. 2.12.
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Figura 2.11 — Esquema mostrando o inicio e confinamento da trinca num ago bifésico,
constituido por martensita e ferrita (KOYAMA et al., 2014), modificado.
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Figura 2.12 — Diagrama Fe-FesC com a zona intercritica, marcada em vermelho (CALLISTER,;
RETHWISCH, 2012), modificado.

Yang et al., (2018) observaram uma diminui¢do na SFH de agos baixo carbono, por
meio do ensaio de tracdo BTD, compostos por uma estrutura bifasica, constituida por ferrita e
martensita, se comparada aguele composto apenas por martensita. Além disso, Yang et al.,

(2018) observaram que ao refinar a microestrutura do aco com estrutura bifasica, a SFH do
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mesmo € ainda menor. Segundo os autores, a diminuicdo da SFH dos acos com estrutura
bifasica esté ligada a diminuicdo das tensfes internas, uma vez que a ferrita alivia as tensdes
geradas pela transformacdo martensitica. Ja com relacdo ao refinamento da estrutura
bifasica, os autores afirmam que a diminuicdo da SFH esta ligada, além da presenca da ferrita,
ao aumento na area de contorno de fase, que age como armadilha de hidrogénio, diminuindo

seu coeficiente de difusdo. Os resultados obtidos por Yang et al., (2018) podem ser vistos na
Fig. 2.13.
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Figura 2.13 - Curva tenséo x deformacéo, obtida do ensaio de tracdo BTD de amostras de

aco baixo carbono com diferentes tempos de pré-hidrogenacdo (YANG et al.,, 2018),
modificado.

2.2.3. Dureza

Um parametro que fornece uma ideia geral do comportamento mecanico de um acgo é
a dureza. Quando se trata de acos carbono, geralmente, uma dureza mais elevada significa
gue sdo acos de alta resisténcia mecéanica e baixa tenacidade. Por outro lado, agos mais
macios irdo apresentar um baixo limite de escoamento e uma alta tenacidade. A fragilizag&o

por hidrogénio é especialmente preocupante em acos de alta resisténcia, portanto de elevada
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dureza, pois, na presenca do hidrogénio, sua resisténcia mecéanica pode diminuir para valores
menores que o seu limite de escoamento (ROSADO, 2011).

O efeito da dureza na tensdo mecanica de fratura de um aco fragilizado por hidrogénio
€ 0 inverso ao que se observa no mesmo aco sem fragilizacdo. Em outras palavras, um acgo
néo fragilizado por hidrogénio suporta maiores tensdes antes de fraturar & medida que sua
dureza aumenta. J& quando fragilizado por hidrogénio, quanto mais duro o ago, menor seré a
tenséo que este ird suportar antes que ocorra a fratura. Segundo Troiano (2016), isto acontece
devido a um efeito combinado entre hidrogénio e tensdo mecéanica no material. Basicamente,
0 que ocorre é que o hidrogénio € atraido para locais onde se tem alta concentragéo de tenséo
mecanica trativa e materiais mais macios apresentam menor concentracdo de tenséo devido
a sua alta plasticidade. Ao se atingir uma concentracdo de hidrogénio e tensao criticas, a
fratura ocorre (TROIANO, 2016). Um exemplo deste efeito inverso da dureza em diversos
acos ensaiados ao ar e em ambiente hidrogenado pode ser visto nas Figs. 2.14 e 2.15.
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Figura 2.14 - Tensdo no entalhe de amostras ensaiadas via método ISL ao ar e carregada
com hidrogénio (NANNINGA et al., 2010a), modificado.
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Figura 2.15 — Efeito da dureza na tensédo na raiz do entalhe de amostras de ago 42CrMo4,
testadas via ensaio de tracdo BTD (ZAFRA et al., 2018), modificado.

O efeito da dureza na SFH é mais evidente quando sédo realizados ensaios em amostras
entalhadas. Isso se deve ao fato de que a fragilizacdo por hidrogénio resulta da combinacéo
dos efeitos causados pela concentracdo de tensdo e acumulo localizado de hidrogénio em
regides préximas a raiz do entalhe (ZAFRA et al., 2018). A plasticidade, que diminui com o
aumento da dureza do material, reduz a concentracdo de tensdo na raiz do entalhe.
Considerando que ha um nivel de tensdo e de concentracdo de hidrogénio criticos para
fragilizar os matérias, a medida que a dureza do material aumenta, o nivel de tensao vai
aumentar na regido da raiz do entalhe e, consequentemente, a tensdo nominal necessaria
para atingir a tenséo critica diminui (NANNINGA, 2005). Desta forma, € possivel ver com mais
clareza a diferenca na SFH de materiais com diferentes durezas. Além disso, a insergdo do
entalhe representa uma condicdo mais préxima daquela que é observada em campo, dado
que muitas vezes a trinca induzida pelo hidrogénio se inicia em concentradores de tensdo
como trincas, filetes de roscas ou algum defeito no material. A Figura 2.16 mostra
graficamente a relagéo entre o limite de resisténcia e a tensao nominal critica de fragilizagao

de uma amostra de ago AlISI 4340 com entalhe fragilizada pelo hidrogénio.
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Figura 2.16 — Efeito da dureza na SFH do aco AISI 4340 ensaiado com diferentes potenciais
catodicos (RAYMOND, 2009), modificado.

A alta SFH apresentada pelos agos de alta resisténcia advém de sua microestrutura.
Além do fato da deformagéo plastica, que foi discutido acima, a microestrutura de agos de
elevada dureza geralmente apresenta uma elevada concentragdo de armadilhas de
hidrogénio, principalmente discordancias. Geralmente agos carbono de alta resisténcia sao
fabricados utilizando o tratamento térmico de témpera e revenimento, o que da origem a uma
microestrutura martensitica de elevada resisténcia mecéanica. Sabe-se que o coeficiente de
difusdo de hidrogénio nos acos carbono martensiticos diminui com a temperatura de
revenimento devido ao aumento no numero de armadilhas (LI et al., 2017; SAKAMOTO;
MANTANI, 1976; ZAFRA; PERAL; BELZUNCE, 2020). A medida que a dureza aumenta, tem-
se uma elevada quantidade de discordancias na microestrutura, concentradas principalmente
na regido dos contornos do AGA e também dos blocos de martensita. Sendo assim, estas
regides passam a ser locais de alta concentracdo de hidrogénio, uma vez que a discordancia
€ uma armadilha de hidrogénio, além do préprio contorno de gréo. Modelos de fratura induzida
pelo hidrogénio elaborados por Novak et al. (2010) e Nagao et al. (2018) mostram que o

enriquecimento destes contornos com hidrogénio os tornam mais susceptiveis ao trincamento
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induzido pelo hidrogénio. Tanto € que os tipos de fratura mais comuns observados em acos

de alta resisténcia com alta SFH sao intergranular e quase-clivagem.

2.2.4. Temperatura do Meio

Tanto a taxa de difusdo do hidrogénio, como sua concentracdo no ago sao fortemente
dependentes da temperatura do meio e, portanto, pode-se dizer que a temperatura determina
o nivel de fragilizacao por hidrogénio (BECK et al., 1966; KANEZAKI et al., 2008; SYROTYUK;
DMYTRAKH, 2015). De fato, como o fendmeno pelo qual o hidrogénio se espalha e se
acumula dentro de uma estrutura cristalina estéd intimamente relacionado a temperatura, é
possivel que sua variacdo produza diferentes niveis de fragilizacdo (QUADRINI, 1988).

A difusdo é basicamente um transporte de massa de uma regido para outra, causada
pelo gradiente de concentracdo (DIAZ; ALEGRE; CUESTA, 2016). As leis que governam a
taxa de difusdo de um elemento foram estabelecidas por Fick, mais precisamente, a primeira

e a segunda leis de Fick, que sdo dadas pelas Egs. (3.1) e (3.2), respectivamente.

ac
aC _&C
x Do (3.2)

Onde J é o fluxo de &tomos, D € o coeficiente de difuséo, C é a concentragédo de 4&tomos,
X é a distancia e t é o tempo. O coeficiente de difusdo, por sua vez, possui uma expressao
exponencial que revela sua dependéncia da temperatura. Essa expresséao é dada na Eq. (3.3)
como sendo:

-E
D = Dy exp (k_'l?) (3.3)

Onde Dy € a coeficiente de difusdo do material a temperatura ambiente, E, é a energia
de ativacao, k é a constante de Boltzmann e T é a temperatura do meio.

Para um dado material e temperatura, o coeficiente de difusdo de um certo elemento
quimico é constante. Neste trabalho, o elemento quimico em questdo é o hidrogénio e o
material por onde o hidrogénio se difundir4 é o ago. Um gréfico que mostra a variacao do
coeficiente de difusdo do hidrogénio nos acos com a temperatura pode ser visto na Fig. 2.17.

Alguns valores do coeficiente de difusdo também podem ser vistos na Tab. 2.1.
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Figura 2.17 - Variacdo do coeficiente de difusdo do hidrogénio em ferro e ago em fung¢éo da
temperatura (NAGUMO, 2016).

Tabela 2.1 - Coeficiente de difusdo do hidrogénio em diferentes agos a temperatura ambiente

(STROE, 2006).

Material D (cm?/s)

Aco Carbono 25-10°%

Aco Inoxidavel Ferritico 107

Aco Inoxidavel Austenitico 2,15- 1012

Aco Inoxidavel Martensitico 2-10°

Aco Inoxidavel Duplex 10° — 100 (dependendo da relacdo austenita/ferrita)

Apesar do coeficiente de difusdo do hidrogénio aumentar com a temperatura, a
fragilizacdo por hidrogénio de agos e outras ligas ndo apresenta 0 mesmo comportamento.
Diversas evidéncias apontam que a FH € um fenbmeno mais severo em temperaturas em
torno da temperatura ambiente e gradualmente decresce se a temperatura cai ou aumenta
em torno deste valor. Além disso, acima de um valor critico, geralmente 100 °C para a maioria
dos agos, a FH diminui drasticamente. Isso se deve a uma competicdo entre difuséo e

concentracdo de hidrogénio em armadilhas que possam vir a ser locais de propagacgéo de
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trinca. Em temperaturas elevadas o hidrogénio “escapa” das armadilhas podendo,
eventualmente, difundir para fora do aco. Por outro lado, em temperaturas muito baixas, 0
hidrogénio levara mais tempo para atingir e saturar as armadilhas, levando mais tempo para
levar a fragilizacdo (DEL-POZO; VILLALOBOS; SERNA, 2020; LYNCH, 2012; VENEZUELA
et al., 2016; XU, 2012).

Para elucidar o efeito da temperatura na difusividade do hidrogénio no ago, Greer; Von
Rosenberg; Martinez (1972) realizaram ensaios com carga constante em amostras de ago de
alta resisténcia (0,44 % de C) em meio acido (15 % de acido cloridrico) em diferentes
temperaturas. Os resultados dos ensaios, que podem ser vistos na Fig. 2.18, mostraram que
0 aumento da temperatura do meio levou ao aumento do tempo necessario para a propagacao
de trinca na amostra, principalmente para amostras de menor limite de resisténcia a tragao.
Logo, os autores concluiram que o aumento da taxa de difusdo do hidrogénio causado pela
elevacdo da temperatura evita que o hidrogénio fique aprisionado nos defeitos.
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Figura 2.18 - Efeito da temperatura na fragilizagdo por hidrogénio na resisténcia a tracao do
aco de alta resisténcia (0,44 %C) com limite de resisténcia de (a) 1137,6 MPa e (b) 1310 MPa
(GREER; VON ROSENBERG; MARTINEZ, 1972), modificado.

Experimentos realizados por Dvoracek (1970) em amostras de ago de médio teor de
carbono num meio contendo H,S mostraram que a SFH das amostras variava com a
temperatura do meio. Em seus experimentos, Dvoracek identificou um aumento da tenséo
critica de crescimento de trinca quando se tinha um aumento na temperatura do meio. A
explicacdo para este comportamento, segundo o autor, € que a solubilidade do hidrogénio no
aco e a taxa de recombinacgéo do hidrogénio atdmico em hidrogénio gasoso na superficie do
aco aumentam com a elevacdo da temperatura. Os resultados obtidos estdo registrados na
Tab. 2.2.
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Tabela 2.2 - Efeito da temperatura na tenséo critica para trinca de sulfeto em condicoes de
corrosdo sob tensdo de um aco de médio carbono com limite de escoamento de 910,1 MPa
(DVORACEK, 1970).

Temperatura | Concentracao Tensado critica na Raiz da Fator de
F()OF) de HaS ( t;m) Trinca de Fadiga (% Intensidade de
2> (PP Limite de Escoamento) Tenséo (ksivin)
75 (24 °C) 2800 50 11
300 (149 °C) 2800 105 23
75 (24 °C) 150 70 15
300 (149 °C) 150 > 115 > 24

Quadrini (1989) realizou ensaios de carga constante em amostras de aco UNI
40NiCrMo7 com diferentes tratamentos térmicos (témpera e beneficiamento) em meio aquoso
0,1N H»SO.4 sob potencial catédico em diferentes temperaturas (2 °C, 22 °C e 60 °C). Os
resultados obtidos por Quadrini (1989), mostrados na Fig. 2.19, apontam uma maior SFH do
aco na temperatura 22 °C. Segundo Quadrini (1989), o hidrogénio se acumula
preferencialmente na vizinhanga das discordancias e este acumulo é dificultado com o

aumento da temperatura, conforme a seguinte relagédo:

C=Cpe®/kT (2.4)
Em que:
Jim et/kT =1 (2.5)

Onde C é concentracdo de hidrogénio ao longo da discordancia, Co € a concentracdo
de todos os defeitos pontuais no reticulo cristalino, € é a energia elastica de interacdo entre
as discordancias e os defeitos pontuais, k € constante de Boltzmann e T é a temperatura.

Além disso, em altas temperaturas, o coeficiente de difusdo do hidrogénio no aco
aumenta e mesmo que o transporte e acumulo de hidrogénio seja favorecido pelo movimento
das discordancias, o aumento da temperatura favorece a sua dispersdo. Assim, a medida que
a temperatura aumenta, mais tempo sera necessario para se atingir a concentracao critica de

hidrogénio para se iniciar a fratura.



27

Por outro lado, em baixas temperaturas, a taxa de difusdo de hidrogénio diminui e,

apesar das condicdes serem favoraveis para o acimulo de hidrogénio, o tempo necessério

para que este acumulo ocorra aumenta e, como resultado, o tempo para se ocorrer a fratura

sera maior.
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Figura 2.19 — (a) tenséo limite de fratura e (b) tempo de incubacgdo da trinca em fungéo da
temperatura do meio resultantes do ensaio de carga constante em amostras de aco UNI
40NiCrMo7 em meio acido aquoso sob potencial catédico (QUADRINI, 1988), modificado.

O efeito da temperatura do meio na fragilizacdo por hidrogénio tem sido bastante
estudado em superligas de niquel (GALLIANO et al., 2017; LI et al., 2019), acos inoxidaveis
(IMADE et al., 2009; LAMANI; JOUINOT, 2003; ZHANG et al., 2006) e em acgos submetidos a
ambientes corrosivos, principalmente contendo H.S (DVORACEK, 1970; WANG et al., 2018;
ZHENG et al., 2013). No entanto, na literatura sédo encontrados poucos resultados sobre o
efeito da temperatura do meio na SFH de acos de alta resisténcia submetidos a protecdo
catédica. Além disso, a maior parte dos estudos do efeito da temperatura na FH se
concentram em temperaturas criogénicas ou bastante elevadas, tendo-se pouca informagéo

acerca de temperaturas que variam entre 4 °C e 80 °C.

2.3. Ensaio de Carregamento em Patamares Progressivos Assistido pelo Meio (ISL)

Atualmente existem diferentes ensaios para avaliar os efeitos da FH. Os mais usuais e
também mais antigos séo os ensaios de tracdo com baixa taxa de deformacéo e o ensaio de
carga constante. Mais recentemente, outras metodologias de ensaio tém sido cada vez mais
utilizadas para avaliar a SFH devido a sua praticidade e velocidade de obtencao de resultados.

Dentre eles, pode-se citar 0 ensaio de nanoindentacéo instrumentada, o small punch test
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(SPT) e o ensaio de ISL. Por fim, existem ensaios que fornecem propriedades de tenacidade
a fratura, como o ensaio de Kic em meio assistido, ensaio de tor¢do com entalhe em espiral
(SNTT - spiral notch torsion test) e 0 ensaio de viga dupla em balanco (DCB — double
cantilever beam).

Apesar de serem o0s mais utilizados, uma grande desvantagem dos ensaios BTD e
carga constante € o tempo necessario para a obtencdo de resultados. O ensaio BTD pode
levar até 720 horas para obter resultados, enquanto que o ensaio de carga constante pode
levar mais de 1000 horas, dependendo do material testado. J& alguns dos ensaios mais
recentes, apesar de serem mais rapidos, também apresentam algumas desvantagens que
limitam sua utilizacdo em certas aplicagbes. Por exemplo, ensaios como nhanoindentagcao
instrumentada e SPT ainda ndo possuem uma norma regulamentadora, sobretudo para
ensaios realizados com carregamento de hidrogénio. Além disso, o ensaio de nanoindentagéo
instrumentada é limitado a por¢des extremamente pequenas do material, ndo podendo
fornecer um comportamento geral acerca da FH. Ensaios de tenacidade a fratura apresentam
dificuldades relacionadas ao corpo de prova, como um entalhe de geometria complexa e dificil
controle de propagacdo da trinca. Além disso, alguns destes ensaios também n&o estdo
normatizados, por exemplo o ensaio SNTT.

Por outro lado, 0 ensaio ISL supera a maioria das dificuldades supracitadas. Regido
pela norma ASTM F1624 (2018), este ensaio combina os principios dos ensaios de carga
constante e BTD ao utilizar um perfil de carregamento composto por patamares de forca
(RAYMOND, 2002). Pode fornecer resultados em até 60 horas, o que é um tempo bem menor
do que o comumente é observado nos ensaios mais usuais. Um esquema comparativo do
ensaio ISL e de carga constante pode ser visto na Fig. 2.20. Além disso, seu corpo de prova
possui uma geometria relativamente simples e de facil fabricacdo. Podem-se utilizar também
outras geometrias que representem de forma mais fiel as condi¢cdes de campo do material
ensaiado, como mostrado na Fig. 2.21. Por fim, apesar de n&do fornecer diretamente um
parametro de tenacidade, o ensaio ISL mede a reducdo na tensdo de ruptura causada pelo
hidrogénio e, a partir das normas regulamentadoras, consegue-se qualificar o material. Por
exemplo, a norma ASTM F1624 (2018) estabelece que se a tenséo de ruptura com hidrogénio
for maior ou igual a 75 % da tens&o de ruptura ao ar, o material € considerado como sendo
ndo susceptivel a FH. A norma ASTM F2660 (2020) para qualificacao de revestimentos em
parafusos A490, determina que se essa tenséo for maior do que 60 % da tensdo de ruptura

ao ar, o revestimento é adequado.



29

100 %
£ Vida Finita
J
'S
© Ensaio de Carga Constante —75%
©
]
c
«Q
k]
& | fefil e T 50 %
o pra
©
T
o
L
< 25 %
<
D
c
2
0%
Log Tempo—p»

Figura 2.20 — Comparativo entre os ensaios ISL e carga constante (RAYMOND, 2002),

modificado.
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Figura 2.21 - Tipos de corpos de prova que podem ser ensaiados no ensaio ISL (RAYMOND,
2002), modificado.

Embora apresente vantagens em relacdo aos outros ensaios, o ensaio ISL também
possui limitagdes. Como principal limitacdo, pode-se mencionar os materiais que podem ser
ensaiados por esta técnica. Até o presente momento, o ensaio ISL € normatizado apenas para
testar agos com dureza minima de 33 HRC, ndo sendo regulamentado para testar agcos mais
macios ou outras ligas. No entanto, a norma ASTM F1624 (2018) nao proibe a utilizacdo do
ensaio ISL para ensaiar outros materiais, apenas se determina que nestes casos um critério
diferente de identificacao da trinca deve ser adotado. De fato, ha na literatura trabalhos que
utilizam o ensaio ISL para avaliar a SFH de outros materiais como superligas de niquel
(KAGAY et al., 2016; KERNION et al., 2014b). Outra limitacdo do ensaio ISL é que, embora
seja utilizado para qualificar materiais e revestimentos, este ensaio ndo fornece uma

propriedade mecanica convencional como limite de resisténcia, tenacidade ou deformacéao.
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CAPITULO I1lI

METODOLOGIA

Apresenta-se neste capitulo a metodologia utilizada para avaliar o efeito de parametros
microestruturais e do meio na susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio de acos ARBL por
meio do ensaio ISL. A metodologia descrita neste capitulo pode ser visualizada de forma

objetiva no diagrama de Ishikawa apresentado na Fig. 3.1 .

] REALIZAGAO DOS ENSAIOS

Definigdo da matriz de testes Adaptagdo no equipamento de testes

Selecao dos tratamentos térmicos Fabricacao dos corpos de prova

Avaliagdao da SFH
de agos ARBL

Estudo do material a ser avaliado Medicéao do teor de hidrogénio difusivel

Analise dos corpos de prova ensaiados

Caracterizagao microestrutural
& Aprimorar o método de identificagéo do Py, —;

Verificar a validade dos resultados aplicando
testes estatisticos

| ANALISE DOS RESULTADOS |

Caracterizagdo mecanica

MATERIAL

Figura 3.1 - Diagrama de Ishikawa da metodologia adotada no trabalho.

O material utilizado neste trabalho foi fornecido na forma de tubos de perfuracdo
utilizados na exploracéo de petréleo. Foram fornecidos tubos de perfuracéo fabricados em
dois materiais diferentes, indicados pelas letas “C” e “F”, conforme mostrado na Fig. 3.2. A
conexdo destes tubos é feita por tool-joints fixados as extremidades do tubo de perfuracéo
por meio de soldagem por atrito, como pode ser visto na Fig. 3.3. Para a realizagdo do
presente trabalho foi utilizado o material do tool-joint, tendo em vista que essa € a regido do

tubo de perfuragdo mais susceptivel a sofrer falha induzida por hidrogénio.
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Tool Joint

Figura 3.2- Tubos de perfuracdo fornecidos para retirada das amostras sendo (a) tubo C e (b)
tubo F.

o

Figura 3.3- llustracdo do tubo de perfuragdo com destaque para os tool-joints.

Assim como os tubos de perfuracdo, os tool-joints também s&o fabricados em dois
materiais diferentes, cuja composi¢éo quimica pode ser vista na Tab. 3.1. Assim, adotou-se a
mesma nomenclatura dos tubos C e F. A composi¢édo foi medida por meio da técnica de
espectroscopia de emissdo Otica por descarga luminescente (GDS - glow discharge
spechtrometry). O equipamento utilizado foi um espectrémetro da fabricante LECO, modelo
GDS 500, com resolucéo de 0,001 % em peso. De forma a detectar uma possivel variacao da
composicao quimica ao longo da espessura, foram realizadas trés medicdes em regides
diferentes distribuidas ao longo da espessura do tool-joint. Em cada uma dessas regides
foram realizadas trés queimas e o resultado final foi obtido como sendo a média das queimas
considerando um intervalo de confianga de 95 % (duas vezes o desvio padréo).
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Tabela 3.1- Composicdo quimica (% em peso) dos tool-joints dos tubos de perfuracdo para

um intervalo de confianca de 95 %, igual a 2 vezes o desvio padrao.

Tool-Joint | Ponto Fe C Mn Si P S Cr Mo
0,368 | 0,940 | 0,269 | 0,011 | 0,007 | 1,117 | 0,343
I Balango * + * + * + +

0,002 | 0,005 | 0,003 0 0,001 | 0,012 | 0,010
0,377 | 0,944 | 0,267 | 0,012 | 0,008 | 1,113 | 0,341
C I Balanco + t + t + * *

0,003 | 0,004 | 0,002 | 0,002 | 0,001 | 0,012 | 0,002
0,378 | 0,950 | 0,267 | 0,012 | 0,007 | 1,127 | 0,346
1] Balanco * * * * * * *

0,003 | 0,004 | 0,002 | 0,001 | 0,001 | 0,012 | 0,002
0,286 | 0,769 | 0,315 | 0,013 | 0,002 | 1,430 | 0,681

I Balanco * * * * * * *
0,001 | 0,003 | 0,003 | 0,001 0 0 0,019
0,289 | 0,770 | 0,310 | 0,013 | 0,003 | 1,470 | 0,660
F Il Balango + * + * + * *

0,001 | 0,005 | 0,002 | 0,001 | 0,002 0 0,019
0,278 | 0,760 | 0,313 | 0,012 | 0,002 | 1,480 | 0,629
1l Balancgo + + + + + + +

0,001 | 0,003 | 0,001 0 0,001 0 0,026

Nao foram observadas diferencas significativas de composicdo quimica ao longo da
espessura dos tool-joints. Como as composi¢cdes quimicas dos tool-joints C e F se
assemelham as especificadas para os acos AlSI 4137 e AlSI 4130, os materiais dos tool-joints
C e F foram denominados de 4137-M e F de 4130-M, respectivamente, onde o sufixo M se

refere a modificado.

3.1. Planejamento Experimental e Definicdo da Matriz de Testes

Inicialmente foram definidos os parametros a serem analisados neste trabalho com o
intuito de se estudar seus efeitos na fragilizagdo por hidrogénio dos agos de ARBL. Tais
parametros sdo: tamanho do antigo gréo austenitico (AGA), dureza, microestrutura dual-

phase e temperatura do meio.
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A SFH de um material depende essencialmente da sua microestrutura, podendo esta
ser um fator decisivo, uma vez que, se a microestrutura nao for susceptivel, todos os outros
fatores que influenciam a SFH se tornam irrelevantes (DAS et al., 2018). Portanto, a analise
do comportamento da SFH dos acos estudados frente a sua dureza, tamanho do AGA e as
fases presentes é de suma importancia, visto que esses sao parametros resultantes da
microestrutura final de um aco, decorrente da rota de processamento.

Outro fator mandatério na SFH de um ago € a condi¢cdo do meio em que esté inserido.
Além da presenca do hidrogénio, h& outros fatores ligados ao meio que podem influenciar na
FH. Tais fatores incluem temperatura, o pH, a disponibilidade de ions H*, a presenca de gases
como H,S e CO,, entre outros. Para este trabalho selecionou-se a temperatura como sendo
o parametro relativo ao meio para ser analisado tendo em vista que, segundo Mitchell; Miska
(2011) este € um dos parametros utilizados para se selecionar o material do tubo de
perfuragdo. Logo, com base nas decisbes tomadas, foi elaborada uma matriz de ensaios

apresentada na Tab. 3.2

Tabela 3.2 - Matriz de ensaios.

Aco | Microestrutura HRC Tem,\f;gaft]é? do

g 44 24

g 40 24

g 36 24

g 32 24

4130-M G 40 24
DP 40 24

g 40 54

g 40 4

g 40 24

g 32 24

4137-M G 40 24
g 40 4

g - AGA pequeno
G - AGA grande

DP - dual-phase (martensita/ferrita)

3.2. Selegcao dos Tratamentos Térmicos conforme Matriz de Testes

Como o material foi fornecido na condicdo utilizada em campo, surgiu a necessidade

de se realizar testes preliminares para selecionar os tratamentos térmicos que resultassem
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no parametro microestrutural definido na matriz de testes (martensita com AGA pequeno de
durezas 44 HRC, 40 HRC, 36 HRC e 32 HRC, microestrutura dual-phase com 40 HRC e
martensita com AGA grande de 40 HRC). Logo, realizaram-se nesta etapa diferentes

tratamentos térmicos, descritos na Tab. 3.3, com 0s seguintes objetivos:

e Avaliar a variacdo do tamanho do AGA com a temperatura e o tempo de
austenitizacdo para os agos 4137-M e 4130-M,;

e Levantar a curva de revenimento dos acgos 4137-M e 4130-M,;

e Avaliar a microestrutura formada no aco 4130-M em diferentes temperaturas

de austenitizacdo dentro da zona inter-critica do diagrama ferro-cementita.

Tabela 3.3 - Tratamentos térmicos realizados para estudo da microestrutura.

Témpera em 6leo Revenimento

Parametro
Temperatura de Tempo | Temperaturade | Tempo

austenitizacéo [°C] | [horas] | revenimento [°C] | [horas]
870 1 - -

870
900

900

Tamanho do 900
AGA

900
970
970
1070
1070
870
Dureza 870
870
730

750
Microestrutura
obtida a partir 760
da témpera na 770
__zona 790
intercritica
810

830

300 1
400 1
500 1

R lRr|RPrRPR|IRPRIRP[PIRPIRPIRPIMRLPIMRP[DM W[N], |AN
1
1
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Inicialmente, os tool-joints foram separados do tubo de perfuracao por meio de oxicorte.
Em seguida, foi realizado um corte na secao transversal utilizando uma serra de fita do
fabricante Franho modelo FM20, de forma que fosse retirado um anel com altura de 30 mm.
Por fim, foram retiradas amostras do anel para realizacdo dos tratamentos térmicos, sendo
utilizada para tal uma cortadora metalogréafica da Arotec, modelo Arocor 80, com disco de
corte Struers 40A30. O procedimento de corte e condugdo dos tratamentos térmicos pode ser
visto na Fig. 3.4.

Para realizar os tratamentos térmicos foi utilizado um forno JUNG, modelo LFU 2312,
programador Novus modelo N1200, equipado com um termopar tipo K. O certificado de
calibracdo deste termopar (ANEXO A) declara uma incerteza expandida associada a medigédo
de temperatura de 1,2 °C para temperatura média de 400,0 °C; 1,5 °C para temperatura média
de 650,0 °C e 2,2 °C para temperaturas médias de 750,0 °C, 900,0 °C e 1100,0 °C. Todas as
incertezas foram declaradas para um fator de abrangéncia k = 2,00. Resumidamente, para
variar o tamanho do AGA foram realizadas austenitizacdes em tempos e temperaturas
diferentes, seguidas de témpera em O6leo. Para variar a dureza foram realizados trés
revenimentos iniciais para, assim, se obter uma curva inicial de revenimento. Com esta curva,

foram obtidas temperaturas para se atingir as durezas desejadas, a saber: 32 HRC, 36 HRC,

40 HRC e 44 HRC.
b 3 -
» fuf) » @

(a)
-

Amostra retirada Amostras para Austenitizacdo Témpera em
do Tool Joint témpera oleo

(b)
. > o + @0

Amostra retirada
do Tool Joint

Austenitizagdo Tempera em Amostras“para Revenimento
bleo Revenimento

Figura 3.4 - Conducéo dos tratamentos térmicos realizados para (a) variar o tamanho do AGA

e a fragdo volumétrica de ferrita e de martensita e (b) variar a dureza.
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3.3. Caracterizacdo do Material

Realizou-se, nesta etapa, a caracterizacdo do material das amostras utilizadas neste
trabalho apds a realizacdo dos tratamentos térmicos. Tal caracterizacdo compbs-se de
caracterizacdo mecanica, onde foram realizados ensaios de dureza, tragdo e Charpy
miniaturizado, e caracterizagdo microestrutural, onde mediu-se o diametro do AGA e avaliou-
se a microestrutura antes e apos o revenimento. A seguir apresenta-se a descricdo das etapas

de caracterizagdo do material.

3.3.1. Caracterizacao Microestrutural

3.3.1.1. Antigo Grao Austenitico

Para analise do tamanho do AGA retirou-se uma secédo transversal das amostras
tratadas e, em seguida, embutiu-se com baquelite. Ap6s o embutimento, as amostras foram
lixadas em uma lixadeira manual da fabricante Arotec, modelo Aropol E, utilizando lixas
diamantadas da série MD Piano da Struers. Em seguida, as amostras foram polidas com
diamante numa politriz manual Arotec, modelo Aropol E, utilizando uma série de discos de
polimento MD Nap Struers. Por fim, o polimento final foi realizado no mesmo equipamento
utilizando silica coloidal como abrasivo e 4gua como lubrificante. Cada etapa de polimento foi
realizada por aproximadamente 5 minutos e entre uma etapa e outra as amostras foram
imersas em alcool etilico e lavadas via ultrassom por 5 minutos. As etapas de lixamento e

polimento encontram-se na Tab. 3.4.

Tabela 3.4- Etapas de lixamento e polimento da preparagdo das amostras para andlise

metalografica.
Etapa Disco Suspensao

1 MD Piano 220 -

2 MD Piano 600 -

3 MD Piano 1200 -

4 MD Nap Suspenséao de diamante 6 um
5 MD Nap Suspenséao de diamante 3 um
6 MD Nap Suspensao de diamante 1 um
7 MD Nap Silica coloidal 0,4 ym

Para revelar o contorno do AGA realizaram-se testes de ataque com diferentes
solucdes quimicas. As solugdes testadas foram: Villela (VOORT, 2004), Picral (SILVA, 1977),
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tepol (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS, 2013; ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 1990), mistura de Villela com Nital 2 % com
proporcdo de 50 % para cada uma (GARCIA DE ANDRES et al., 2001) e solucéo de aquosa
de 4cido picrico e éter (PATROCINIO, 1999). Este estudo foi realizado numa amostra do aco

4137-M na condigcdo como recebida. A composi¢do de cada reagente é descrita na Tab. 3.5.

Tabela 3.5- Reagentes utilizados para revelar o contorno do AGA.

Solucgéo Composicéo Temperatura
Picral 4 g de acido picrico + 100 ml de alcool etilico Ambiente
Villela 1 g de &cido picrico + 5 ml de acido cloridrico + Ambiente

100 ml de &lcool etilico

1,5 g de acido picrico + 20 ml de detergente 50 °C — 60 °C

Tepol neutro + 100 ml de agua destilada

50 ml de Villela + 1 g de &cido nitrico + 50 ml de Ambiente
alcool etilico

100 ml de agua + 100 ml de éter etilico + 25 ml
de aspergol + 6 g de &cido picrico + 2 ml de Ambiente
acido cloridrico

Nital 2 % + Villela

Solugéo aquosa de
acido picrico e éter

O diametro do AGA foi medido utilizando o método dos interceptos de Heyn, conforme
determina a norma ASTM E112 (2013). Este método consiste em tragcar segmentos de reta,
retos ou curvos, de comprimento conhecido, sobre a imagem que se deseja analisar. A
imagem deve ter aumento conhecido e as retas devem ser tragadas de forma aleatoria. Uma
vez tracadas, deve-se contar as interse¢cfes das retas com os contornos de gréo. De acordo
com a norma ASTM E112 (2013), o nimero de interceptos deve estar entre 50 e 150 para se

obter um resultado confiavel. O método de contagem deve seguir as seguintes regras:

¢ O ponto final da linha tragada ndo deve ser contado, a menos que este ponto
toque um contorno de grado. Neste caso conta-se 0,5 intercepto;

e Alintersecao tangencial da reta com o contorno de grao deve ser contada como
1 intercepto;

e Aintersecdo da reta com um ponto de juncado de trés gréos deve ser contada

como 1,5 intercepto.

Devem ser tomadas entre 5 e 20 imagens de maneira aleat6éria da amostra para que se

possa obter um resultado representativo do tamanho do grdo. ApOs obter o niumero de
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interceptos, os calculos necessarios para obtencdo do didmetro médio do antigo grédo

austenitico sdo dados de acordo com as Egs. (4.1) e (4.2).

N 4.1
M (4.1)

N

1
= 4.2
N (42)

Onde N; é o niumero de interceptos, L é o comprimento do segmento tracado, M é a
ampliac&o utilizada na imagem analisada, N, € o nimero médio de interceptos por unidade
de comprimento e / é o didmetro médio do gr&o austenitico.

O calculo da incerteza para 95 % de confianca e da precisao relativa do resultado,
segundo a norma ASTM E112 (2013), é mostrado nas Egs. (4.3) e (4.4).

t's
95 % Cl = — 4.3
0 N (4.3)

95 % Cl
RA = T° 100 (4.4)

Onde t é o multiplicador do intervalo de confianca de 95 %, X e s sdo, respectivamente,
a média e o desvio padrdo dos interceptos médios lineares calculados para cada campo
analisado, n é o numero de campos analisados, 95 % CI é o intervalo de 95 % e RA é a
preciséo relativa do resultado obtido. Segundo a norma ASTM E112 (2013), uma precisédo
relativa de até 10 % é considerada aceitavel para a maioria das aplicacdes. Na medicao
realizada nesse trabalho foram analisados no minimo 10 campos para cada condicdo para se
obter uma RA = 10 %. Nos casos em que RA foi maior que 10 %, mais campos foram
analisados.

O tratamento dos dados foi realizado por meio da técnica estatistica de Analise de
Variancia (ANOVA), com o auxilio do software Statistica 7.0. Esta andlise foi realizada para
verificar se a temperatura e tempo de austenitizacdo e uma possivel interacdo entre estes

fatores possui efeito significativo no tamanho do antigo gréo austenitico.

3.3.1.2. Microestrutura

A caracterizagdo da microestrutura dos acgos foi realizada utilizando um microscépio
optico Olympus, modelo BX51M com uma camera digital Zeiss, modelo AxioCam ICc5.
Também foi realizada a caracterizagdo via microscopia eletrébnica de varredura (MEV) e

difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD — Electron Backscatter Diffraction). Para
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caracterizacdo das inclusdes ndo-metdlicas foi utilizada a técnica de EDS (Energy Dispersive
X-Ray Spectroscopy). Para tanto, utilizou-se um microscépio Zeiss do tipo FEG, modelo
SUPRA 40, acoplado com detectores EDS XFlash 630M e EBSD e-FLASH"S 400a, ambos da
fabricante Bruker.

Na preparagdo das amostras para analise microestrutural foi usado o mesmo
procedimento indicado na Tab. 3.4. Em seguida, para revelar a martensita, as amostras foram
atacadas com NITAL 3 %. Para as amostras temperadas na zona intercritica do diagrama
ferro-cementita, utilizou-se um ataque com solugdo de NITAL 3 % seguido de solucéo de
metabissulfito de sodio para destacar a martensita possibilitando diferenciar claramente as

fases martensitica e ferritica.

3.3.2. Propriedades Mecéanicas
Para medir as propriedades mecanicas resultantes de cada tratamento térmico foram
realizados ensaios de dureza Rockwell C (HRC), conforme a norma ASTM E18 (2018), ensaio
de tracdo de acordo com a norma ASTM E8/E8M (2016) e ensaios de impacto Charpy com
corpos de prova miniaturizados (mini-Charpy).
A dureza foi medida utilizando um durdmetro do fabricante Mitutoyo da série Twintype
Plus, modelo DT-20. O certificado de inspecdo deste durdmetro (ANEXO B) declara que o
mesmo possui uma incerteza de 0,4 HRC. Foram efetuadas cinco medi¢gfes de dureza para
cada amostra. O célculo incerteza associada a medicdo da dureza Rockwell C das amostras

€ apresentado na Eq. (4.5) a seguir.

HRC = HRC + ARp + AICp (4.5)

Onde: HRC ¢é a dureza Rockwell C da amostra, HRC é a média aritmética dos valores
de dureza considerando as cinco medi¢fes, 4Rp € a corre¢do associada a resolugédo do
durémetro utilizado e 4ICp é a correcdo associada a incerteza da calibragéo do durémetro.

A fabricac@o dos corpos de prova para ensaio de tracdo se iniciou pela retirada de
cilindros com diametro de 11 mm e comprimento de 110 mm da sec¢do longitudinal dos tool-
joints. Em seguida, os cilindros foram tratados termicamente a partir dos tratamentos térmicos
selecionados apo6s obtencao das curvas de dureza para se atingir a dureza desejada. Por fim,
os cilindros foram usinados via torneamento CNC até as dimensdes finais indicadas na
Fig. 3.5. Os ensaios de tracao foram conduzidos em temperatura ambiente em uma maquina
de tracdo servohidraulica INSTRON, modelo 8801 (ANEXO C). O certificado de calibracdo da
célula de carga deste equipamento encontra-se no ANEXO D. Foram ensaiados trés corpos

de prova para cada condicao analisada e o resultado final foi obtido como sendo a média dos



40

trés resultados obtidos considerando uma dispersao igual a duas vezes o desvio padrao para

um intervalo de confianca igual a 95 %.

20 | 42 | 20 j
—e
B R6
o]
= \ =
| I s R 1 s
I S
\
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Figura 3.5 — Corpo de prova para ensaio de tragao.

Para a fabricacdo dos corpos de prova para ensaio mini-Charpy, inicialmente foi
retirada uma calha dos tool-joints que foi tratada termicamente para atingir as durezas e
condi¢cdes microestruturais desejadas. Em seguida, os corpos de prova foram extraidos na
direcé@o longitudinal da calha por eletroeroséo a fio e, por fim, retificados até as dimensdes
finais, indicadas na Fig. 3.6. O entalhe dos corpos de prova mini-Charpy foi orientado na
direcéo L-R, tal qual os entalhes dos corpos de prova para ensaio ISL. Os ensaios mini-Charpy
foram realizados em temperatura ambiente utilizando um equipamento fabricado pelo LTAD,
cujo relatorio de calibragédo encontra-se no ANEXO E. Foram ensaiados trés corpos de prova
para cada condicdo analisada e o resultado final foi obtido como sendo a média dos trés
resultados obtidos considerando uma dispersdo igual a incerteza expandida, calculada

conforme a Eg. 4.5, para um intervalo de confianga igual a 95 %.

E=E + ARy + AlCyc (4.6)

Onde: E é a energia de impacto da amostra, E é a média aritmética dos valores de
energia considerando as trés medicdes, 4dRuc € 4dICuc sdo as corre¢cdes associadas a

resolucdo e a incerteza do equipamento de ensaios Charpy miniaturizados, respectivamente.
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Figura 3.6 — Corpo de prova para ensaio mini-Charpy.
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Especificamente para o aco 4130-M nas condi¢cdes microestruturais g, G e DP com
dureza de 40 HRC foram realizados ensaios de nanodureza para avaliar a diferenca de dureza
da martensita e da ferrita da microestrutura DP, com a martensita das microestruturas g e G.
Neste procedimento foi utilizado um microdurémetro fabricado pela Anton Paar com resolugéo
de forca de 20 nN e resolugcédo de profundidade de penetracdo de 0,01 nm. Para mediar a
nanodureza das amostras foi utilizada uma forca de 2,5 mN e uma matriz de indentagcdes 6x6
foi programada com um espacamento de 6 pum entre as indentacdes. Para realizagdo dos
ensaios de nanodureza as amostras foram embutidas em baquelite e preparadas conforme
procedimento descrito na Tab. 3.4. Por fim, o resultado foi obtido como sendo a média das
indentacbes considerando um intervalo de confianca de 95 % igual a duas vezes o desvio
padréo.

3.4. Adaptacdes no Equipamento de Ensaios ISL

Esta etapa foi incluida tendo em vista a necessidade de realizar adaptagbes no
equipamento de teste, possibilitando a realizacdo de ensaios com controle de temperatura.
Para tanto, foi necesséaria a constru¢cdo de um sistema de recirculagdo e controle de
temperatura do fluido eletrolitico, cujo esquema é representado na Fig. 3.7. Na concepc¢ao
deste sistema foi estabelecido que o mesmo deve possibilitar, tanto a recirculagdo, como o
controle de temperatura do fluido eletrolitico utilizado para permear hidrogénio durante a

realizacdo do ensaio. Com isso, foram definidos os seguintes itens para compor este sistema:

e Banho termostatizado: este item é responsavel por resfriar ou aquecer o fluido

eletrolitico durante o ensaio. O banho termostatizado utilizado é da fabricante
Tecnal, modelo TE-184, equipado com controlador da Novus, modelo N1200,
com faixa de operacéo de -10 °C a 80 °C;

e Cuba inferior: este item é responsavel por armazenar o trocador de calor e 0
fluido eletrolitico que sera aquecido ou resfriado pelo banho termostatizado;

7

e Trocador de calor: este item € responsavel por trocar calor com o fluido

eletrolitico, fazendo com que o mesmo seja resfriado ou aquecido;

e Bomba: este item é responsavel por fazer a recirculagdo do fluido entre as
cubas superior, local onde efetivamente se realiza o ensaio, e a cuba inferior.
A bomba utilizada é do fabricante Askoll, modelo RL0210, com capacidade de

vazao de 4 L/min;



42

e Conexdes hidraulicas e mangueiras: estes itens tém a funcdo de fazer a

passagem dos fluidos refrigerante e eletrolitico pelo sistema.

Cuba Superior

* Fluido eletrolitico

* Fluido refrigerante

N\

Banho
Termostatizado

Trocador de
Calor

Bomba Cuba Inferior

Figura 3.7- Representacdo esquematica do sistema de recirculagédo de fluido do ISL.

Ao iniciar o ensaio informa-se o set-point de temperatura, que é a temperatura na qual
o fluido deve ser mantido durante todo o ensaio. O controle de temperatura é feito entdo
tomando como referéncia a temperatura do fluido na cuba superior, medida por um termopar
do tipo PT-100 (ANEXO F). Com essa informacao, o sistema de controle PID de temperatura
do equipamento envia comandos para 0 banho termostatizado para que este aquega ou
resfrie o fluido refrigerante, que, por sua vez, sera responsavel por aquecer ou resfriar o fluido
eletrolitico.

Para a construcao do sistema optou-se pela utilizacdo de placas de acrilico com
espessura de 8 mm para a cuba inferior, tubo de aco inoxidavel 304 com diametro interno de
9,5 mm para o trocador de calor, mangueira de silicone atoxico para o sistema de
movimentacao do fluido e poliacetal para fabricacdo dos conectores. O trocador de calor foi
revestido com pintura eletrolitica epoxi uma vez que estara em contato direto com o fluido
eletrolitico. Este revestimento possibilita tanto a protecédo do trocador de calor, quanto seu
isolamento elétrico. Uma representacao do sistema de recirculacéo, bem como sua montagem
no equipamento podem ser vistas nas Figs. 3.8 e 3.9. O resultado da temperatura apos as

adaptacfes do equipamento pode ser visto na Fig. 3.10.
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Cuba superior
RSL

Trocador de calor

/P “ \ Pf‘” Material: ago inox 304
‘ \ ‘ A i1t Revestimento: tinta
j *\‘ epoxi

V =10,6 litros

LA

Banho termostatizado
Faixa de Temperatura:
-10°Ca80°C

Bomba de
recirculagao
Vazéo: 4L/min

W
N

Figura 3.9 — Sistema de recirculagéo e controle de temperatura instalado no equipamento de
ISL.
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Figura 3.10 - Temperatura do ensaio ISL para um set-point de (a) 24 °C, (b) 4 °C e (c) 54 °C.

Os resultados da temperatura para cada ensaio estao representados como a média

considerando um intervalo de confianca de 95 %, igual a 2 vezes o desvio padrao.

3.5. Ensaio ISL

O ensaio ISL foi realizado em um equipamento de flexdo a quatro pontos, cujo
esquema pode ser visto na Fig. 3.11. Este equipamento, apds as adaptacdes descritas no
item 3.4, conta com um sistema de recirculagéo e controle de temperatura que permite realizar
ensaios com carregamento de hidrogénio in-situ em diferentes temperaturas. E possivel
também realizar ensaios de flexdo que podem ser tanto em patamares de forca, conforme a

norma ASTM F1624 (2018), como em carregamento monoténico.
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Figura 3.11 — Esquema do equipamento de flexdo a quatro pontos utilizado para realizar os

ensaios ISL.

© N o »

Atuador eletromecéanico da fabricante Kalatec, modelo AA-054-01, com capacidade de
aplicacao de forca de 20 kN e descolamento da haste de até 200 mm;

Célula de carga HBM modelo U2B com faixa de medicdo de + 1 kN e resolucao de
0,001 N (ANEXO G);

Braco de carregamento fabricado em aluminio 7075-T6;

Encoder rotativo da fabricante Heidenhain com faixa de medicéo de 360° e resolucéo
de 0,3° (ANEXO H);

Suporte inferior do corpo de prova fabricado em ago inoxidavel 17-4 PH;

Bomba de recirculacdo da fabricante ASKOL,;

Cuba eletrolitica fabricada em acrilico com volume de 1,1 L;

Cuba inferior fabricada em acrilico com volume de 10,6 L.

A seguir sdo descritos os procedimentos de fabricacdo dos corpos de prova e de

realizacdo dos ensaios ISL. Também é descrita a metodologia desenvolvida neste trabalho

para avaliar o inicio da propagacao da trinca nos ensaios ISL.



46

3.5.1. Confecc¢éo dos Corpos de Prova

A partir dos tratamentos térmicos realizados foi possivel definir ndo sé as temperaturas
de tratamento térmico, apresentadas na Tab. 3.6, como também o procedimento de fabricacdo
dos corpos de prova para ensaios de ISL. A Figura 3.12 mostra a sequéncia de operacfes

adotada para a fabricacédo dos corpos de prova.

Tabela 3.6 — Tratamentos térmicos selecionados para confec¢do dos corpos de prova de ago
4137-M e 4130-M.

A Temper_aj[ura~de Tempe(atura de Dureza Rockwell C | Nomenclatura
(640) austenltlzagao revenimento

0~11.2 o1l esperada adotada

[°C]* [°C]

4130-M 1070 505 40 F40-G
4130-M 870 419 44 F44-g
4130-M 870 490 40 F40-g
4130-M 870 547 36 F36-g
4130-M 870 590 32 F32-g
4130-M 760 350 40 F40-DP
4137-M 1070 553 40 C40-G
4137-M 870 553 40 C40-g
4137-M 870 625 32 C32-g

! Procedimento realizado por 1 hora

2 Témpera em 6leo

Retirada dos corpos
de prova da secdo
longitudinal do tool Tratamento térmico
joint com 1 mm de
sobremetal

Retifica até as

dimensaes finais Usinagem do entalhe

Figura 3.12 — Sequéncia de operacdes adotada para a fabricacdo dos corpos de prova para

ensaios de ISL.

Os corpos de prova para os ensaios de ISL foram fabricados seguindo as

recomendacdes e tolerancias estabelecidas pela norma ASTM F519 (2018). Os corpos de
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prova possuem secao quadrada de 10 x 10 mmz2 e comprimento de 60 mm, com um entalhe
em “V” de profundidade de 3,6 mm, raiz do entalhe com raio de 0,25 mm e angulo de abertura
de 90°, como mostrado na Fig. 3.13. A usinagem foi realizada por meio de eletroeroséo a fio.

Para avaliar o acabamento superficial do entalhe foram testadas duas diferentes
condi¢Bes de corte (A e B), cujos parametros encontram-se descritos na Tab. 3.7, na maquina
de usinagem por eletroeroséo a fio. Para tanto, foi utilizada uma amostra de teste do aco
4130-M com 40 HRC onde duas regifes foram usinadas com os parametros selecionados. O
didmetro do fui utilizado no processo de eletroeroséo a fio foi de 0,18 mm utilizando fluido de
corte limpo. A rugosidade de cada regido foi medida utilizando um interferémetro laser do
fabricante Taylor Robson®, modelo Talysurf CLI 2000, com auxilio do programa Talysurf CLI
2000. Durante a medicéo foi utilizado um sensor indutivo, que permite efetuar medi¢cdes com
resolucéo de 0,002 um. O certificado de calibragédo do interferdbmetro encontra-se no ANEXO
I. Foram realizados cinco perfis de rugosidade, igualmente espacados, cujos resultados,

juntamente com seu intervalo de confianca de 95 %, estéo registrados na Tab. 3.8.

Tabela 3.7 — Condicdes de corte selecionadas para as duas condigbes de usinagem do

entalhe testadas.

Parametros de corte

Condicéao 5 o . Condic
asse peracéo ondicao

EMR

de Corte ON|OFF| IP | sV |GP | Hz

(um)
1 Desbaste C821 (24| 14 |7,0|02| 00|40 105
A 2 Pos-desbaste | C822 |05| 04 |3,0/01|00|20| 65

3 Acabamento C823 |31|31(2,0/00 02|06 | 60

1 Desbaste C821 (24|14 |7,0/02 |00 |40 | 105

2 Po6s-desbaste C822 (05|04 |3,0/01 00|20 | 65

B 3 Acabamento C823 3131 (2,0{00 02|06 60

4 Acabamento C823 |31|31|2,0/00|02|06| 55

5 Acabamento C823 |31|31(|2,0/00|02|06| 50
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Tabela 3.8 — Rugosidade obtida apés realizacdo de usinagem com eletroeroséo a fio para
diferentes condi¢Bes de corte. O intervalo de confianca mostrado € de 95 % considerando um

intervalo igual a duas vezes o desvio padrao.

Condicao de corte Rugosidade Média Quadrética (Rq) [um]
A 1,350 + 0,064
B 0,908 + 0,035

Como a norma ASTM F519 (2018) determina que o Rq da raiz do entalhe deve ser de
0,813 um foram testados procedimentos de lixamento do entalhe, porém, tais procedimentos
acabaram por alterar a geometria e o raio do entalhe. Assim, optou-se por fabricar o entalhe
apenas utilizando a eletroeroséo a fio, mantendo a condi¢cdo de corte “B” da Tab. 3.8, haja
vista que o Rq de 0,908 um obtido nesta condi¢éo nédo se distancia muito daquele exigido pela
norma ASTM F519 (2018).

/P2E A — A-A(2:1)

/0.2
§ZB 1 o2 A

402
A =

60 + 0,2 10 £ 0,1

=

6,4+ 0,1
10+ 0,1

90° £ 1°
v 07/ 07 ~

B(10:1) i’

RO,25 + 0,025

Figura 3.13 — Dimensdes do corpo de prova utilizado nos ensaios de ISL.

3.5.2. Verificagdo Dimensional e Geométrica dos Corpos de Prova

Antes da realizacdo dos ensaios ISL, os corpos de prova foram medidos para verificar
se suas dimensdes atendiam ao especificado pela norma ASTM F519 (2018) e também para
possibilitar a obtencéo da equacéo utilizada para calcular a tensédo aplicada no corpo de prova.
Os equipamentos de medicdo utilizados nesta etapa, bem como suas especificacdes,
incerteza de calibracdo expandida (U) e fator de abrangéncia (k) estdo registrados na

Tab. 3.9. Os certificados de calibracdo destes equipamentos podem ser vistos nos ANEXOS
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J, K, L e M. As informacdes referentes a calibracdo do microscopio éptico foram retiradas do
trabalho de Rezende Junior (2018). Além das especificacdes que constam na Tab. 3.9 é valido
afirmar que a maquina de medir por coordenadas possui um erro de apalpamento declarado
em seu certificado de calibracdo de 0,5 um para k igual a 2,00. Todas as medi¢des foram

realizadas em temperatura de 20 £ 2 °C.

Tabela 3.9 — Especificacfes dos equipamentos utilizados para medir os corpos de prova.

Dimensao | Equipamento | Fabricante | Resolucdo Falxg (ile U k
medicao
Comprimento Pag?é?;ltro Mitutoyo 0,01 mm 200 mm 0,01 mm | 2,00
Largurae | Micrometro | \wiiou0 | 0,000mm | 25mm | 0,002mm | 2,00
Altura Digital

Profundidade | Projetor de Mitutoyo | 0,001 mm 50 mm 0,002 mm | 2,03

do entalhe perfil
Angulo de Projetor de
abertura do Jerfil Mitutoyo 00°:01’:00” | 360°:00°'00” | 00°:01’:00” | 2,29
entalhe P
Raio do Microscépio ,
entalhe Optico Zeiss 1,37 um - 10,058 um | 2,00
L 1000 x
A Maquina de 0,7 +
Tolerancias | " it por Zeiss | 0,0002mm 1200x600 |\ isos 200
Geometricas mm 3
coordenadas (X, Y, 2) pHm

A profundidade do entalhe, a secéo transversal e 0 comprimento dos corpos de prova
foram medidos para todos os corpos de prova ensaiados, tendo em vista que essas
dimensbes sdo necessarias para se obter a equacao da tensdo. Por outro lado, as outras
dimensdes foram medidas para um corpo de prova de cada condi¢cdo de ensaio. A incerteza
de medicdo associada aos parametros medidos foi avaliada por meio da aplicacdo do método
GUM, proposto pelo INMETRO (JCGM, 2008). Os modelos adotados para calcular a incerteza
de medicdo dos mensurandos podem ser vistos na Tab. 3.10. Foram realizadas cinco leituras

para todos os mensurandos, exceto para o raio do entalhe, onde foram realizadas trés leituras.
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Tabela 3.10 — Modelo de calculo das incertezas de medicao das dimensdes do corpo de prova.

Mensurando Modelo adotado para o célculo daincerteza
Comprimento (L) L=L+ARp+AICp 4.7)
Largura (B) B=B+ARy+AICy, (4.8)
Altura (H) H=H+ARy+AICy, (4.9)
Profundidade do @
=h+ + +

entalhe (h) h=h+ARep, +AApp+ AlCee, (4.10)
Raio do entalhe (r) r=r+ARyo+AAMo+AICHo (4.12)
Angulo de abertura _=

do entalhe (a) a a+ARppa+AApp+A|Cppa (412)
Tolerancias Tol=Tol+ARymc*+AICMc+AEA (4.13)

Onde: L, B, H, h, T, @ e Tol sdo as médias aritméticas do comprimento, largura, altura,
profundidade do entalhe, raio do entalhe, &ngulo de abertura do entalhe e tolerancia,
respectivamente; ARp, ARu, ARppy, ARppa, ARMo € ARuvc S80 as correcdes associadas as
resolucdes do paquimetro, micrometro, eixo y do projetor de perfil, medicdo de angulo do
projetor de perfil, medicdo de angulo do microscépio Optico e da maquina de medir opor
coordenadas, respectivamente; AlCp, AlCy, AlCppy, AlCppa, AlCwo € AlCuvc S80 as correcdes
associadas as calibracdes do paquimetro, micrémetro, eixo y do projetor de perfil, medicdo
de angulo do projetor de perfil, medicdo de angulo do microscopio 6ptico e da maquina de
medir por coordenadas, respectivamente; AApr € AAvo S80 as correcdes associadas ao
aumento de 10 X do projetor de perfil e ao aumento de 5X do microscopio Optico; AEa é a
corre¢do associada ao erro de apalpamento . Os resultados do controle dimensional e

geométrico para todos os corpos de prova encontram-se no APENDICE E.

3.5.3. Metodologia de Realizacdo do Ensaio ISL

Os ensaios de ISL foram executados conforme estabelecido pela norma ASTM F1624
(2018) onde, para cada condigcdo ensaiada, é necessaria uma quantidade minima de quatro
corpos de prova. Inicialmente realiza-se um ensaio ao ar com uma taxa de carregamento
constante, contida no intervalo entre 1,15 MPa/s e 11,5 MPa/s, conforme especificado na
norma ASTM E8/E8M (2016), até a ruptura. Deste ensaio é obtida a carga de ruptura ao ar
(Pees), que corresponde ao valor maximo de forca atingido durante o ensaio. Esse valor servira
como referéncia para realizagdo dos ensaios de ISL. De acordo com a norma ASTM F1624
(2018), um minimo de trés ensaios de ISL devem ser realizados para cada condigdo

analisada. O perfil de carregamento do ensaio pode ser visto na Fig. 3.14.
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Figura 3.14 - Perfil de carregamento utilizado nos ensaios de ISL para corpos de prova com
dureza entre 33 HRC e 45 HRC (ASTM F1624, 2018), modificado.

Conforme mostrado na Fig. 3.14, o ensaio de ISL é realizado em patamares de forca
onde cada patamar é incrementado com 5 % da forca maxima (Pwax) programada para o
ensaio. O tempo de duragé@o do patamar é dado em funcéo da dureza do corpo de prova e,
para os niveis de durezas avaliados neste trabalho, este tempo foi de 2 horas/patamar para
os 10 primeiros patamares e 4 horas/patamar para os 10 Ultimos. Para o primeiro ensaio de
ISL, Puax € igual ao proprio Prrs € 0 ensaio termina quando € identificada uma queda de 5 %
do Pees na forca aplicada ou quando se atinge o Pers. Deste ensaio € entéo obtida a primeira
carga limite de ruptura (Pwn-1), que é dada como sendo a carga do patamatar imediatamente
anterior ao patamar onde se observa uma queda no formato concavo na curva forga vs. tempo.
Esta queda, segundo a norma ASTM F1624 (2018), representa o inicio da propagacéo de
uma trinca. Uma vez identificado o Pw.1, realiza-se o segundo ensaio de ISL, onde
Pmax = 1,1 x Pn1 €, da mesma forma que no primeiro ensaio, identifica-se 0 Pw.2. Por fim,
realiza-se o terceiro ensaio, tal qual o segundo e se a diferenca entre dois valores de P
obtidos for menor ou igual a 5 % de Prrs, determina-se o Py, final como sendo o menor valor
de Py medido entre dois ensaios consecutivos. Por outro lado, se esta diferenca for maior do
gue 5 % Pees, mais ensaios sdo necessarios. Por fim, a tensao limite é calculada conforme a
Eq. (4.6).

Oin=Fa[a-cos(8)+b-sen(6)] (4.6)
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Onde o € a tensdo limite de ruptura, Fa € a forca aplicada pelo atuador, 6 é o angulo
de giro do braco de carregamento e a e b sdo constantes que dependem da montagem do
eguipamento e do corpo de prova. A incerteza associada ao calculo da tenséao foi determinada

conforme procedimento descrito por Rezende Junior (2018).

3.5.4. Carregamento de Hidrogénio

Para realizar a permeacao de hidrogénio durante o ensaio de ISL, o corpo de prova foi
imergido em solugdo de agua deionizada com 3,5 % em peso de NaCl e submetido a um
potencial catodico controlado de -1,2 Vagagel. FoI utilizada uma configuracao de trés eletrodos
para realizar a polarizacéo catddica, como mostrado na Fig. 3.15. Como eletrodo de referéncia
foi utilizado um eletrodo padrdo de Ag/AgCl da Metrohm, um fio de platina de 1,5 m de
comprimento e didmetro de 0,5 mm como contra-eletrodo e o corpo de prova como sendo o
eletrodo de trabalho. A aplicacdo do potencial foi realizada utilizando um potenciostato da
Metrohm modelo PGSTA204 com o auxilio do software NOVA 2.1.

Eletrodo de
Referéncia (Ag/AgCl)

- Potenciostato

/ +
Contra-eletrodo

(platina)

Eletrodo de trabalho
©  (corpo de prova)

Figura 3.15 - Configuracdo de trés eletrodos adotada para permeacédo de hidrogénio nos

ensaios de ISL.

Os ensaios foram divididos em conjuntos, onde cada conjunto de ensaios tinha como
objetivo a observancia do efeito do parametro que se desejava analisar, a saber: dureza,
microestrutura, tamanho do AGA e temperatura do ensaio. A matriz de ensaios é apresentada
na Tab. 3.11, a seguir. E importante ressaltar que, para cada condi¢io mostrada na Tab. 3.11
foram realizados quatro ensaios, sendo um para determinagdo do Pers € trés para a

determinagéo do Py, conforme determinado pela norma ASTM F1624 (2018).



Tabela 3.11 — Matriz de ensaios ISL.
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Condicdo| Aco TZT;”QSS?&?QSEO HRC Microestrutura Temrﬁ(;roattj(r:z]i do
1 4130-M A870 (4,94 um) 44 Martensita Revenida 24
2 4130-M A870 (4,94 uym) 40 Martensita Revenida 24
3 4130-M A870 (4,94 uym) 36 Martensita Revenida 24
4 4130-M A870 (4,94 uym) 32 Martensita Revenida 24
5 4130-M A1070 (27,12 um) 40 Martensita Revenida 24
6 4130-M A870 (4,94 uym) 40 Dual-Phase 24
7 4130-M A870 (4,94 um) 40 Martensita Revenida 4
8 4130-M A870 (4,94 uym) 40 Martensita Revenida 54
9 4137-M A870 (8,80 um) 40 Martensita Revenida 24
10 4137-M A870 (8,80 um) 32 Martensita Revenida 24
11 4137-M A1070 (35,83 um) 40 Martensita Revenida 24
12 4137-M A870 (8,80 um) 40 Martensita Revenida 4

3.5.5. Metodologia Desenvolvida para Identificacdo do P

Conforme mencionado no procedimento de realizagéo do ensaio ISL, o resultado final

obtido é o Pw, que é a forca que separa vida infinita de vida finita, conforme ilustrado na

Fig. 3.16. Como algumas das microestruturas avaliadas neste trabalho possuem baixa

dureza, foi necessario desenvolver uma metodologia que possibilitasse a identificacdo do P

de maneira mais assertiva. O desenvolvimento desta metodologia é descrito a seguir.
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Figura 3.16 — llustracdo do perfil de carregamento do ensaio ISL (BICKFORD; NASSAR,
1998).

A norma ASTM F1624 (2018) foi originalmente desenvolvida para testar agos
aeroespaciais com durezas de 50 HRC, ou seja, agos de alta resisténcia com alta SFH. Isso
torna a identificagdo da trinca induzida por hidrogénio relativamente simples, onde apenas
uma andlise visual da curva forca vs. tempo é suficiente. No entanto, com a crescente
utilizacdo de materiais de maior tenacidade, a avaliagdo da sua SFH pelo método ISL torna-
se mais complexa. De fato, a norma ASTM F1624 (2018) estabelece que o critério de queda
de forca igual a 5 %Prrs para identificagdo do inicio de crescimento de trinca € arbitrario e
que, para materiais com baixa taxa de propagacdo de trinca, um menor valor deve ser
adotado. Além disso, a norma também menciona que pode haver queda de for¢a causada por

outros fatores, que nao a trinca induzida por hidrogénio, conforme mostra a Fig. 3.17

Tempo, t >
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Figura 3.17 - Definicdo da forca de iniciacdo da trinca, P;, e da forca limite, P«. Adaptado de
ASTM F1624 (2018).

Na Figura 3.17, a queda de tipo A é a queda tipica causada pela trinca induzida por
hidrogénio. J& a queda do tipo B representa a queda causada pelo escoamento do material
na raiz do entalhe do corpo de prova. Por fim, a queda do tipo C se refere ao escoamento
seguido de propagacao de trinca.

Experiéncias anteriores mostraram que para materiais com elevada resisténcia a FH,
na propagacao de trinca, a queda de forca € mais sutil e se alonga por mais de um patamar,
fazendo com que a andlise visual da curva ndo permita claramente identificar o inicio da
propagacao da trinca. Além disso, é necessario separar a queda causada pelo escoamento
da queda causada pela propagacdo da trinca, uma vez que materiais com baixa dureza
possuem uma menor taxa de propagacdo de trinca e escoamento excessivo na ponta da
trinca, o que faz com que a queda da forga seja confundida com aquela causada por
escoamento. Logo, percebe-se haver uma necessidade de se desenvolver um método que
possibilite a identificacdo destas quedas de forga de forma a identificar com maior exatiddo o
patamar de inicio da propagacéo da trinca induzida pelo hidrogénio. Trabalhos realizados em
ligas de Ni, que naturalmente apresentam baixa taxa de propagacgéo de trinca, ja sinalizaram
uma preocupacdo em identificar tal queda (KERNION et al., 2014a; SOUZA et al., 2021).
Assim, com base em um trabalho realizado por Raymond (2015), foi desenvolvido um método
de identificacdo do Py baseado na rigidez do corpo de prova, cuja descricdo € apresentada a
seguir.

O ensaio ISL é conduzido no modo controle de deslocamento dentro do patamar e em
controle de for¢ca durante a troca do patamar, como ilustrado na Fig. 3.18. Em outras palavras,
no momento da troca do patamar de forga (ponto 1 da Fig. 3.18), o atuador recua a haste para
aplicar a forca pré-determinada no ensaio (setpoint de forca). Uma vez atingido o setpoint de
forca, o equipamento entra em controle de posi¢do, mantendo constante a posi¢do do atuador
até que se chegue ao final do tempo pré-estabelecido do patamar (ponto 2 da Fig. 3.18).
Dessa forma é possivel visualizar a queda de for¢a durante o ensaio. Assim, define-se como
rigidez a resisténcia que o corpo de prova oferece ao deslocamento da haste do atuador,

calculada conforme mostra a Eq. (4.6).
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@2

Forca

—— Controle de forca
—— Controle de deslocamento

Tempo
Figura 3.18 — Representacao do método de controle desenvolvido e aplicado no ensaio ISL.
Os pontos 1 e 2 delimitam o intervalo de um patamar onde o ponto 1 indica o inicio do controle
de forga e o ponto 2 indica o final do controle de posigéo.

Fy-F
R r2F1
PP, |

(4.6)

Onde R é arigidez em N/mm; F, e F1 sdo as forgcas nos pontos 2 e 1 em N; p2 € p1 sdo
as posicdes da haste do atuador nos pontos 2 e 1 em mm. Desta forma, a medida que o
atuador passa a recuar cada vez mais a haste para atingir a forca programada para o patamar,
0 que significa um aumento no deslocamento, havera uma queda na rigidez. Se essa queda
for continua e crescente significa que ocorreu escoamento ou propagacao de trinca no corpo
de prova. Para separar o escoamento da propagacéao de trinca foram tracadas duas retas na
curva da rigidez x tempo. As retas foram tracadas de forma que englobassem o maior nimero
de pontos possivel da rigidez medida no ensaio. Uma reta foi tracada a partir da primeira
gueda significativa na rigidez devida ao escoamento, a outra foi tragada a partir do ponto de
mudancga da rigidez, indicando também o inicio de propagacao da trinca durante o ensaio. O
Pw foi entdo tomado como sendo o patamar onde se observou a intersec¢éo das duas retas,
uma vez gque esse ponto marca 0 momento em que a taxa de queda da rigidez aumenta, o
gue so6 pode ser explicado como sendo causado pela propagac¢éo da trinca. Um exemplo da

aplicacdo do método pode ser visto na Fig. 3.19.
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Figura 3.19 — Exemplo de aplicagéo da metodologia de identificagéo do P em um ensaio ISL
realizado no ago 4130-M com dureza de 32 HRC.

Para validacdo deste método foram realizados ensaios ISL nos agos 4130-M e 4137-
M com dureza de 32 HRC. Para tal, um ensaio de cada ac¢o realizado com o perfil de
carregamento convencional foi replicado aumentando o tempo dos patamares de 4 horas para
24 horas. Assumiu-se que, com tempo suficiente, seria possivel visualizar a queda causada
pela propagagéo da trinca induzida pelo hidrogénio e, assim, identificar o Pw. A Figura 3.20
ilustra o perfil de carregamento adotado.
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Figura 3.20 - Esquema do perfil de carregamento utilizado nos ensaios de validagcdo da
metodologia de identificagcdo do Pth.
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3.6. Ensaio de Quantificagdo de Hidrogénio Difusivel

Para avaliar a difusividade do hidrogénio no material estudado foi realizada a
qguantificacdo de hidrogénio difusivel de cada condigdo testada nos ensaios ISL. Para a
realizacdo destes ensaios foram confeccionadas amostras circulares, cujas dimensdes podem
ser vistas na Fig. 3.21. Antes da realizag&o dos ensaios as amostras foram lixadas até a lixa

#1200 e lavadas em alcool etilico.

@10 @3 0,5

AVA [ G

Figura 3.21 - Amostra utilizada nos ensaios de quantificacdo de hidrogénio difusivel.

Cinco amostras de cada condi¢cdo foram permeadas simultaneamente utilizando a
montagem mostrada na Fig. 3.22. Utilizou-se uma configuragéo de trés eletrodos da mesma
forma que foi adotada nos ensaios de ISL. Um eletrodo de Ag/AgCI foi utilizado como eletrodo
de referéncia, um fio de platina de 1,5 m de comprimento e 0,5 mm de didmetro como contra-

eletrodo e as cinco amostras como eletrodo de trabalho.

Figura 3.22 - Montagem da permeacdo para os ensaios de quantificacdo de hidrogénio

difusivel.

A permeagéo foi realizada aplicando um potencial controlado de -1,2 Vagagcl durante
quatro horas, utilizando o mesmo potenciostato dos ensaios de ISL. O resultado final foi obtido
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entdo como sendo a média das cinco leituras considerando uma incerteza expandida com

95 % de confianca, calculada conforme a Eq. (4.7).

Hgir=Hairt ARAR+AIC AH 4.7)

Onde Hqi é o teor de hidrogénio difusivel, H,; € a média dos teores de H difusivel
considerando as cinco medicbes, ARan € a correcao associada a resolugédo do analisador de
H e AICan € a correcdo associada a calibracdo do analisador de H. Como nao foi possivel
obter acesso ao certificado de calibracdo do equipamento utilizou-se a convencédo de
Vuolo (1996) e adotou-se AlICaH igual a resolucdo do equipamento, distribuicdo normal e
k =2,00.

Todas as condi¢gGes foram permeadas em temperatura ambiente e, para o0 aco 4130-M
na condicdo F40-g foram realizadas permeacdes a 4 °C e 54 °C e para 0 aco 4137-M na
condicdo C40-g realizou-se uma permeacdo a 4 °C. Por fim, para evidenciar o efeito da
temperatura do meio na difusividade do hidrogénio também foram realizadas permeacdes de
1 hora a 4 °C e na temperatura ambiente para os dois acos e a 54 °C para 0 aco 4130-M.
Todas as condicdes de permeacéo adotadas para 0s ensaios de quantificacdo de hidrogénio
difusivel podem ser vistas na Tab. 3.12.

Apl6s a permeacdo as amostras foram retiradas do béquer, lixadas em lixa #1200,
lavadas com acetona e armazenadas em nitrogénio liquido. Este procedimento foi realizado
em um tempo maximo de 5 minutos para evitar que uma quantidade significativa de hidrogénio

saisse da amostra.
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Tabela 3.12 - Condi¢Bes das permeacdes realizadas para 0s ensaios de quantificacdo de

hidrogénio difusivel.

. Lo Tempo

Aco | Condicdo | Temperatura do Meio [°C] [horas]
4130-M F44-g 24 4
4130-M F40-g 24 4
4130-M F36-g 24 4
4130-M F32-g 24 4
4130-M F40-G 24 4
4130-M | F40-DP 24 4
4130-M F40-g 4 4
4130-M F40-g 54 4
4130-M F40-g 24 1
4130-M F40-g 4 1
4130-M F40-g 54 1
4137-M | C40-G 24 4
4137-M C40-g 24 4
4137-M C32-g 24 4
4137-M C40-g 4 4
4137-M C40-g 24 1
4137-M C40-g 4 1

A quantificagdo de hidrogénio difusivel foi realizada em um analisador de hidrogénio da
fabricante Bruker, modelo G4 Phoenix, com resolucdo de 0,01 ppm. Este equipamento utiliza
0 método de extracao a quente de gas de arraste utilizando nitrogénio como gas de referéncia.
O principio de medicao deste equipamento se baseia na diferenca de condutividade térmica
entre o hidrogénio e o nitrogénio. Para tanto, o equipamento conta com trés peneiras
moleculares e um catalisador (Schutze), responséaveis por filtrar quaisquer elementos e
impurezas presentes no gas de medicdo. A temperatura e o tempo de medicdo foram de
850 °C e 5 minutos para garantir que todo o hidrogénio difusivel presente na amostra fosse
detectado pelo equipamento. Por fim, a analise dos dados foi realizada por meio de estatistica
ndo paramétrica utilizando o teste de Mann-Whitney afim de se avaliar as condicdes

analisadas possuem efeito significativos no teor de Hgir medido.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Resultado da Selecdo dos Tratamentos Térmicos

4.1.1. Estudo do Tamanho do Antigo Grao Austenitico

Nas Figs. 4.1 a 4.3 sdo apresentados o didmetro equivalente médio do antigo grao
austenitico para cada temperatura e tempo de austenitizagéo estabelecidos na Tab. 3.3, bem
como a incerteza de medicdo expandida, representada na forma de barras de erro. Os
resultados numéricos encontram-se discretizados na Tab. B.1 do APENDICE B. Foi realizada
também uma analise de variancia (ANOVA), cujos resultados estdo nas Tabs. 4.1 e 4.2. O
intuito dessa analise foi verificar a relevancia do tempo e da temperatura de austenitizagéo e
de uma possivel interagdo entre estes na determinagcdo do tamanho do antigo gréo
austenitico. As imagens do antigo grédo austenitico e da microestrutura para os resultados de
menor e maior tamanho de gréo dos acos 4130-M e 4137-M podem ser vistas nas Figs. 4.4 e
4.5. As imagens de todos os tamanhos de grdo encontram-se nas Figs. B.1 e B.2 do
APENDICE B.
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Figura 4.1- Didmetro equivalente do antigo gréo austenitico para os agos 4130-M e 4137-M,

austenitizados a 900 °C por 1, 2, 3 e 4 horas.
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Figura 4.2- Didametro equivalente do antigo gréo austenitico do aco 4137-M, austenitizado em

diferentes temperaturas por 1 e 4 horas.
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Figura 4.3- Diametro equivalente do antigo gréo austenitico para o aco 4130-M, austenitizado

em diferentes temperaturas por 1 e 4 horas.
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Tabela 4.1- ANOVA realizada para avaliar o efeito da temperatura e tempo de austenitizacao

no didmetro do AGA para 0 ago 4137-M.

: Somados | Graude | Médiados
Efeito Quadrados | Liberdade | Quadrados F P
Temperatura de Austenitizagdo | /190,65 3 2396,88 701,52 0,00
Tempo de Austenitizacso 8,15 1 8,15 2,38 0,13
0,51 3 0,17 0,05 0,99

Interagéo

Tabela 4.2- ANOVA realizada para avaliar o efeito da temperatura e tempo de austenitizacdo

no diametro do AGA para 0 ago 4137-M.

Efeito Somados | Graude | Médiados E
Quadrados | Liberdade | Quadrados P
Temperatura de Austenitizacdo | 4695,94 3 1565,31 | 256,24 0,00
Tempo de Austenitizacéo 1,01 1 1,01 0,16 0,69
27,42 3 9,14 1,50 0,23

Interacéo

(22

- S IR g

1070 °C. Ataque com tepol, seguido de Nital 2 %.

Figura 4.4- Contorno do AGA para o aco 4137-M, austenitizado por 1 hora a (a) 870 °C e (b)
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1070 °C. Ataque com tepol, seguido de Nital 2 %.

Como esperado. os resultados apresentados mostram que a temperatura de
austenitizacdo (de 870 °C a 1070 °C) possui efeito significativo no tamanho do AGA, onde o
mesmo tende a crescer com 0 aumento da temperatura. Ja o tempo de austenitizacédo (de 1
a 4 horas) e a interacdo de segunda ordem entre o tempo e a temperatura de austenitizacdo
ndo apresentaram efeito significativo no tamanho do AGA, conforme demonstrado pela
ANOVA apresentada nas Tabs. 4.1 e 4.2. Entretanto, ao se utilizar a ANOVA para realizar a
comparacao estatistica entre grupos, deve-se verificar se os dados representam amostras
aleatérias de distribuicdo normal com mesma variancia, para, assim, confirmar a
adequabilidade do modelo. Se estas suposi¢cdes forem verdadeiras, os residuos séo variaveis
aleatodrias independentes com distribuicdo N(0,0?). As Figs. 4.6 e 4.7 mostram a distribuigéo
dos residuos para a ANOVA das Tabs. 4.1 e 4.2
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Figura 4.6 — Grafico de probabilidade normal dos residuos para a ANOVA realizada no aco
4137-M (a) e 4130-M (b).
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Figura 4.7 — Residuos em funcao dos valores previstos (a, ¢) e em ordem temporal (b, d) para
a ANOVA realizada no ago 4137-M (a, b) e 4130-M (c, d).

Observa-se que a maioria dos valores dos residuos do grafico de probabilidade normal
(Fig. 4.6) encontra-se sobre a reta tedrica para uma distribuicdo normal ou proxima desta.
Portanto, a hip6tese de normalidade é valida. Além disso, percebe-se da Fig. 4.7 que os
residuos se distribuem aleatoriamente em torno do zero, 0 que caracteriza uma variancia
constante e a distribuicéo aleatoria em ordem temporal comprova a aleatoriedade dos dados.
Portanto, tem-se que a ANOVA realizada para avaliar os efeitos da temperatura e do tempo
de austenitizacdo no tamanho do AGA dos agos 4130-M e 4137-M é valida.

Devido a alta energia livre nos contornos de grdo, uma microestrutura com maior
densidade de contornos (granulagdo mais fina) implica em uma maior quantidade de energia
de contornos de grdo por unidade de volume. Havendo condi¢cdes de difusdo, havera o
crescimento do grdo as custas da eliminagdo de contornos para reduzir a energia livre
armazenada (recristalizacdo secundaria) (COLPAERT, 2008). Observou-se que para
temperaturas mais elevadas, acima de 970 °C, um crescimento mais acentuado do grao
austenitico para os dois acos, conforme mostram os graficos das Figs. 4.2 e 4.3. O mesmo

comportamento foi observado por Ferreira; Modenesi; Santos, (2015) em um agco ABNT 5135
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e por Roldao; Gallego, (2003) em acos de médio teor de carbono. Sabe-se que o aumento da
temperatura de austenitizacao resulta num aumento da taxa de difuséo e, por consequéncia,
aumenta-se a tendéncia de crescimento do gréo austenitico. Além disso, carbonetos e
particulas de segunda fase, que agem como barreiras ao crescimento do grao, séo dissolvidos
em altas temperaturas.

Observa-se também uma maior dispersao no tamanho do antigo grdo austenitico para
as amostras austenitizadas a 1070 °C (ver Figs. 4.2 e 4.3). Isto ocorre pois em altas
temperaturas de austenitizacdo h& o crescimento de grdos maiores as custas dos gréaos
menores, de tal forma que, ao final do processo, ha grdos maiores e grdos menores que nédo
foram absorvidos. Como o tamanho do antigo gréo austenitico ndo € uniforme na 1070 °C, ha
uma maior dispersdo dos resultados, o que pode ser notado pela maior incerteza dos
resultados. Este comportamento pode ser observado nas Figs. B.1 e B.2 do APENDICE B.

Por fim, foi observado que, para todas as condi¢cdes de austenitizacdo analisadas, 0
aco 4130-M possui grao austenitico menor que o do ago 4137-M. Isso se deve em parte ao
fato de que o ago 4130-M, na condigdo como fornecido, passou por um tratamento térmico de
normalizacdo antes de ser submetido ao beneficiamento, o que reduz o tamanho do antigo
gréo austenitico do material. Ao se reaustenitizar 0 aco para a execugao dos tratamentos
térmicos aqui descritos, a taxa de nucleacao da austenita acaba sendo maior no ago de menor
tamanho de grao e, consequentemente, leva a um menor tamanho do AGA (COLPAERT,
2008). Além disso, a presenca em maior quantidade de alguns elementos de liga como o Mo
e o Cr dificultam o crescimento do grdo austenitico, principalmente o Mo (LEE; LEE, 2008).
Reporta-se na literatura que a presenca de elementos de liga em um estado de soluto age
como obstaculo ao crescimento do grao por se segregarem nos contornos de grdo (UHM et
al., 2004).

Portanto, a partir destes resultados a temperatura de austenitizacdo selecionada para
avaliar a influéncia do tamanho do AGA na SFH dos acos 4130-M e 4137-M foi de 870 °C e
1070 °C.

4.1.2. Obtengé&o das Curvas de Revenimento dos Agos Estudados

As curvas de revenimento dos a¢os na condicdo temperada e revenida podem ser
observadas nos gréaficos das Figs. 4.8 e 4.9. As médias dos cinco ensaios de dureza séo
apresentadas nos gréficos e as incertezas de medi¢do expandidas estdo representadas por

barras de erro. Os valores numéricos estdo na tabela do APENDICE C.
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Figura 4.8- Curva de revenimento obtida para o ago 4137-M, temperado em Oleo a partir de

austenitizacdo a 870 °C por 1 hora.
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Figura 4.9- Curva de revenimento obtida para o ago 4130-M, temperado em 6leo a partir de

austenitizacdo a 870 °C por 1 hora.

Percebe-se que ap0s o ajuste da curva de revenimento foi possivel obter durezas bem
proximas as desejadas para o estudo pretendido (44 HRC, 40 HRC, 36 HRC e 32 HRC). O

efeito tipico da queda da dureza com o0 aumento da temperatura pode ser percebido nas duas
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curvas de revenimento. Todavia, essa queda é menos acentuada no aco 4130-M , certamente
devido a maior quantidade de Cr e Mo presentes nesse aco, quando comparado aso teores
desses elementos no 4137-M. Elementos de liga como Cr e Mo formam carbonetos finos em
temperaturas entre 500 — 600 °C, mesmo para longos tempos de revenimento, contribuindo
para a menor queda da dureza nas maiores temperaturas de revenimento (BHADESHIA;
HONEYCOMBE, 2006b); ver Fig. 4.8 e Fig. 4.9.

Para o aco 4130-M foi necessério ajustar novamente a curva, pois 0s revenimentos
realizados com as temperaturas obtidas do ajuste inicial ndo resultaram em durezas préximas
aquelas desejadas. Logo, a medida que os tratamentos térmicos eram realizados, obtinham-
se novos pontos para incrementar a curva e, assim, se atingir uma dureza proxima da

desejada.
4.1.3. Ac¢o 4130-M Austenitizado na Zona Intercritica

A Figura 4.10 apresenta a dureza do ago 4130-M austenitizado na zona intercritica do
diagrama ferro cementita. Foram realizadas austenitizacdes em seis temperaturas diferentes,
a saber: 730 °C, 750 °C, 770 °C, 790 °C, 810 °C e 830 °C. As amostras foram austenitizadas

por uma hora, seguidas de témpera em 6leo.
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Figura 4.10 - Curva de dureza da amostra de aco 4130-M, austenitizada na zona intercritica

(730 °C — 830 °C) por 1 hora e temperada em 6leo.
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A dureza inicia em um valor mais baixo, em torno de 20 HRC e aumenta com a
temperatura de austenitiza¢do até atingir um valor maximo de aproximadamente 50 HRC, que
se mantém constante, mesmo aumentando a temperatura de austenitizacdo. Esse
comportamento é esperado e esta diretamente relacionado ao teor de ferrita que, uma vez
que se estéd na zona intercritica, diminui com o aumento da temperatura de austenitizagao.
Como a ferrita possui uma dureza inferior & da martensita, espera-se que, quanto maior for a
sua concentracdo, menor sera a dureza da microestrutura final obtida. A partir do momento
em que a temperatura é suficientemente elevada para atingir a zona de completa
austenitizacdo, ndo ha mais ferrita ap6és a témpera, apenas martensita, o que explica a
estabilizacdo da dureza em maiores temperaturas.

A sequir, na Fig. 4.11 séo apresentadas as microestruturas obtidas via microscopia
Optica (MO) ao se realizar a austenitizacdo do aco 4130-M na zona intercritica do diagrama
ferro-carbono. Esta caracterizacdo foi realizada com o objetivo de confirmar a obtencdo da
estrutura bifasica ap6s a témpera a partir da zona intercritica, e também de observar como o

teor de martensita e de ferrita varia com a temperatura de austenitizagdo nesta regido.
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Figura 4.11 — Microestrutura obtida apés ataque com NITAL 2 %, seguido de Metabisulfito de
Sodio, para o aco 4130-M, austenitizado na zona intercritica do diagrama Fe-C nas
temperaturas de: (a) 730 °C, (b) 750 °C, (c) 770 °C, (d) 790 °C, (e) 810 °C e (f) 830 °C. As
setas indicam a ferrita.
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Percebe-se que para as temperaturas mais baixas (730 °C e 750 °C para o aco 4130-
M), a microestrutura é de martensita revenida, ou seja, ndo se atingiu a zona intercriticaOutro
indicio de que néo se atingiu a zona intercritica para estas temperaturas € o valor de dureza,
indicado na Fig. 4.10, em torno de 20 HRC. De acordo com a caracterizacdo mecénica destes
acos no estado como fornecido, realizada por Melo et al. (2019), tem-se que suas durezas na
condicdo de como recebido estdo em torno de 32 HRC para o0 aco 4137-M e 25 HRC para o
aco 4130-M. Portanto, a queda da dureza para valores em torno de 20 HRC indica que, para
estas temperaturas, houve apenas o coalescimento das particulas de cementita.

Mais adiante, quando a témpera € realizada em temperaturas mais altas
(750 °C<T<810 °C), observam-se distintamente as duas fases presentes na microestrutura
dos acos, sendo a matriz martensitica e a ferrita na cor branca (indicada pelas setas
amarelas). Nestas temperaturas de austenitizagdo, 0s a¢os ja se encontram na zona
intercritica e, assim como esperado, o teor de ferrita, bem como a dureza, variam com a
temperatura de austenitizacdo. Basicamente, tem-se que quanto maior a temperatura de
austenitizacdo na zona intercritica, maior sera a dureza final obtida e menor sera o teor de
ferrita, tendéncia esta que pode ser observada na Fig. 4.10.

Por fim, para os tratamentos de témpera na zona intercritica, realizados a partir de
810 °C para 0 ago 4130-M, obteve-se uma estrutura completamente martensitica ou com
baixissimos teores de ferrita. Para estas temperaturas, o0 ago ja se encontra na regido de
completa austenitizacéo, resultando uma estrutura final apos a témpera constituida apenas
por martensita.

A partir destes ensaios foi selecionada a temperatura de 770 °C para austenitizagéo
na zona intercritica tendo em vista que nessa condicdo o aco 4130-M apresenta dureza
proxima de 40 HRC. Posteriormente, foi adicionado um revenimento a 350 °C por 1 hora para

alivio de tensdes na martensita.

4.2. Resultados da Caracterizacdo do Material

Nesta secdo apresenta-se a caracterizacdo do material ensaiado envolvendo
caracterizacdo microestrutural e obtencdo das propriedades mecéanicas. De forma a facilitar a

separacao e entendimento dos dados adotou-se a seguinte nomenclatura:

e Ac04130-M (F) e aco 4137-M (C);
e Dual-Phase (DP), maior tamanho de grdo (G) e menor tamanho de gréo (g);

e Os valores de dureza serdo indicados na homenclatura.
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Por exemplo, o ago F36-g se refere ao ago 4130-M com menor tamanho de gréo e
dureza de 36 HRC. Os resultados da caracterizacdo do material s&o mostrados nos topicos

seguintes.

4.2.1. Resultados da Caracterizagdo Microestrutural
4.2.1.1. Material Temperado

A caracterizagdo microestrutural dos acos 4130-M e 4137-M na condigdo temperada
foi realizada via MEV. Nessas andlises procurou-se observar a morfologia da martensita
formada e identificar uma possivel mudanca da mesma com o tamanho do antigo gréo
austenitico. Esta andlise foi realizada para os dois acos austenitizados a 870 °C e 1070 °C
por 1 hora. Os resultados obtidos podem ser vistos nas Figs. de 4.12 a 4.16.

g < : , Y
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=i\ Mag 5260 K X\g EH 20.‘00 Li\r/v/ngQg(l A= SE265- WD =810/ mm v' Nage" 20:002K'X din nk 7 m- |

£ g ~ LN A DX £ 5T f 2

Figura 4.12 - Microestrutura do ago 4137-M, austenitizado a 870 °C por 1 hora. As setas

indicam as placas de martensita. Ataque com Tepol, seguido de NITAL 2 %, MEV.

Figura 4.13- Microestrutura do ago 4137-M, austenitizado a 1070 °C por 1 hora. As setas

indicam as placas de martensita. Ataque com Tepol seguido de NITAL 2 %, MEV.
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Figura 4.14- Microestrutura do aco 4130-M, austenitizado a 870 °C por 1 hora. Ataque com
Tepol seguido de NITAL 2 %, MEV.
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Figura 4.15- Microestrutura do aco 4130-M, austenitizado a 1070 °C por 1 hora. Atague com
Tepol seguido de NITAL 2 %, MEV.

Figura 4.16 - Microestrutura do a¢o 4130-M, austenitizado a 770 °C por 1 hora. As setas brancas

indicam placas de martensita. Ataque com NITAL 2 % seguido de metabissulfito de sodio, MEV.
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Das Figs. 4.12 a 4.15 é possivel notar uma diferenca no tipo de martensita formada nos
dois acos. O aco 4137-M tende a formar uma estrutura martensitica mista, com presenca de
ripas e placas de martensita. JA 0 aco 4130-M forma apenas ripas de martensita. Estes
resultados estdo em consonancia com os obtidos por He; Rao; Tan (1996), que identificaram
uma estrutura martensitica mista em agos com teor de carbono variando de 0,38 % a 0,68 %,
enquanto que agos com teor de carbono de no méaximo 0,27 % apresentaram somente ripas
de martensita. Pous-Romero; Bhadeshia (2014) encontraram placas de martensita em um aco
SA508 (0,17 % C) ap6s austenitizar em temperaturas variando de 860 °C a 1200 °C. Estas
placas resultam do coalescimento de plaquetas de martensita de mesma orientacdo onde a
forca propulsora deste fenbmeno pode ser as proprias tensdes geradas durante o rapido
resfriamento na témpera. Por serem homogéneas cristalograficamente, as placas de
martensita oferecem baixa resisténcia a propagacao de trinca por clivagem, resultando em
uma baixa tenacidade a fratura no ago. Além disso, a martensita em placas possui uma
subestrutura constituida por maclas, enquanto que na martensita em ripas essa subestrutura
€ composta por discordancias. Sun et al. (2018) observaram que, em acos de alto teor de
carbono, a estrutura martensitica com grande quantidade de maclas leva a uma fratura fragil,
enguanto que aquela composta por discordancias apresenta uma fratura ductil, evidenciando
a maior tenacidade da martensita neste Gltimo caso.

Quanto a diferenca entre a martensita formada nos acos para o0 menor e o maior
tamanho de grao, visualmente notou-se que o comprimento das ripas e das placas tende a
ser maior com o aumento no tamanho de gréo para os dois agos. Isso ja era esperado, uma
vez que as ripas e as placas de martensita comecam a se formar no contorno de gréo e
crescem até que encontrem outro contorno de grdo. Em acos martensiticos, tem sido
reportado que menores tamanhos de grdo do antigo grdo austenitico levam a menores
“pacotes” de martensita, o que aumenta significativamente a resisténcia mecénica e a
tenacidade (MORITO et al., 2005). Pous-Romero; Bhadeshia (2014) também observaram
uma clara relacdo entre o comprimento das placas de martensita e o tamanho do grédo
austenitico, onde pequenos tamanhos de grdo levam a pequenos tamanhos de placas de
martensita. Logo, o refino do grdo aumenta a resisténcia a propagacao de trincas nos acos,
uma vez que diminuindo o tamanho das ripas e das placas, a trinca muda de orientacdo entre
um pacote e outro, aumentando a sua dificuldade de propagacéo.

J& na Fig. 4.16 é possivel observar a presenca da ferrita (indicada pela letra F), em
baixo relevo, na cor cinza escuro, distribuindo-se uniformemente nos contornos do AGA da
matriz martensitica (indicada pela letra M), em alto relevo na cor cinza claro. A fracdo
volumétrica de ferrita medida utilizando o método de contagem manual de pontos,
especificado pela norma ASTM E562 (2011), foi de 27,1 + 2,2 % (F +1C95 %) de ferrita,
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considerando um intervalo de confianca de 95 %. Também foi possivel identificar estruturas
semelhantes a placas de martensita (indicadas pelas setas brancas na Fig. 4.16) juntamente
com as ripas. A presenca das placas é possivel, uma vez que a formacao da ferrita durante o
tratamento na zona intercritica leva a um aumento do teor de carbono da martensita adjacente,
que, por sua vez, aumenta sua tendéncia a formagéo de placas.

Nao foi possivel medir o tamanho do AGA do ago 4130-M na condi¢do DP, uma vez
gue a presenca de ferrita fina dispersa na microestrutura influenciou na contagem dos
contornos de gréo, acabando por se misturar aos contornos do AGA da martensita. No
entanto, como pode ser visto na Fig. 4.3, o tamanho do AGA do aco 4130-M é diretamente
relacionado a temperatura de austenitizacao, de forma que é esperado que a condigdo DP
apresente o menor tamanho do AGA dentre as condi¢des ensaiadas. Logo, apesar de
apresentar placas de martensita, que sao deletérias para a tenacidade do material, 0 menor
tamanho do AGA limita o comprimento das placas, atenuando seu efeito.

4.2.1.2. Material Revenido

Neste trabalho foi realizada a analise microestrutural apenas das amostras com a
dureza de interesse para 0s ensaios ISL, as quais sdo 44 HRC, 40 HRC, 36 HRC e 32 HRC
para 0 aco 4130-M e 40 HRC e 32 HRC para o ago 4137-M. As imagens da microestrutura
obtidas via MEV e os mapas de polo inverso em Z e padrdo de qualidade obtidos via EBSD
podem ser vistos nas Figs. 4.17 a 4.20. Na caracterizagao realizada por EBSD o0s contornos
da microestrutura foram reconstruidos utilizando software do equipamento Esprite® e
classificados conforme o seu angulo de misorientagdo (6m). Baseando em trabalhos da
literatura, os contornos de graos com angulos entre 2° < By < 15° foram classificados como
contornos de baixo angulo (CBA). Os contornos com angulos entre 15° < By < 62,8° foram
classificados como contornos de alto angulo (CAA) (HEJAZI et al., 2014; ZHANG et al., 2019).
A porcentagem de contornos de baixo e alto angulo, obtida analisando-se trés campos

diferentes para cada condi¢do microestrutural, pode ser vista na Fig. 4.21.
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Atagque com NITAL 2 %, MEV.
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Figura 4.18 — Mapa de polo inverso em Z (a, ¢, e) e padrdo de qualidade com os contornos

[001] [101]

de alto e baixo angulo reconstruidos (b, d, f) do aco 4137-M nas condi¢des C40-g (a, b), C32-
g (c, d) e C40-G (e, f).
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Figura 4.19 — Microestrutura do ago 4130-M nas condi¢bes F44-g (a), F40-g (b), F36-g (c),
F32-g (d), F40-G (e) e F40-DP (f). Ataque com NITAL 2 %, MEV.
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Figura 4.20 — Mapa de polo inverso em Z (a, c, e, g, i, k) e padrdo de qualidade com os

contornos de alto e baixo angulo reconstruidos (b, d, f, h, j, I) do aco 4130-M nas condi¢bes
F44-g (a, b), F40-g (c, ¢), F36-g (e, f), F32-g (g, h), F40-G (i, j) e F40-DP (k, I).
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Figura 4.21 — Frag&o de contornos de baixo e alto &ngulo, obtida via EBSD para os agos 4130-
M (a) e 4137-M (b) apds o revenimento. As barras de erro representam o intervalo de

confianga de 95 %.

As amostras revenidas mostraram a tipica estrutura da martensita revenida que,
basicamente, se constitui de finos precipitados de FesC dispersos numa matriz ferritica.
Adicionalmente, o aco 4130-M na condicdo F40-DP, que, além da martensita revenida,
apresenta também ferrita homogeneamente dispersa nos contornos do AGA. A medida que a
temperatura de revenimento aumenta, ha o aumento da mobilidade do carbono que se separa
da estrutura martensitica e se precipita na forma de FesC na matriz ferritica do material. Como
resultado, hd uma descaracterizacdo da estrutura martensitica inicial, onde finas particulas de

cementita se precipitam nos contornos do antigo gréo austenitico e também nos contornos
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das ripas e das placas de martensita. Visualmente percebe-se a mudanca do formato
alongado da cementita para um formato mais arredondado a medida que a temperatura de
revenimento aumenta, como mostrado nas Figs. 4.17 e 4.19 Isso acontece devido a
esferoidizacéo dos precipitados de Fes;C para diminuir a relacdo area/volume de carbonetos,
minimizando a energia livre (KRAUSS, 2012).

Vale salientar que os precipitados finos dispersos na matriz ferritica atuam como sitios
aprisionadores de hidrogénio. Como a quantidade, o formato e o tamanho destes variam com
a temperatura de revenimento, a difusividade e a solubilidade do hidrogénio também variam
e, consequentemente, as condi¢cdes para fragilizacdo do material (NAGUMO, 2016).

N&o foi observada variagéo significativa da fragdo dos CBA e CAA entre as diferentes
durezas para a condigdo de menor tamanho de gréo para os dois acos. Por outro lado, tanto
para o aco 4130-M como para o0 aco 4137-M, houve uma queda significativa na fracdo de
contornos de alto angulo ao se comparar as condi¢bes com 40-g e 40-G, como mostrado na
Fig. 4.21. Tal comportamento é esperado, uma vez que o0s contornos do AGA e dos pacotes
de martensita sdo tidos como sendo de alto angulo. Portanto, ao se aumentar o diametro do
AGA tem-se uma queda na densidade destes contornos, o que se traduz na queda da fracao
de CAA observada. Além disso, observa-se que a condicdo F40-DP apresenta maior
porcentagem de CAA do que a observada nas condi¢cdes F40-g e F40-G. Por apresentar um
menor tamanho do AGA que as outras duas condi¢des e a interface ferrita/martensita, que
também é um CAA, este resultado é esperado. E importante ressaltar que estes contornos
sdo conhecidos por serem armadilhas de hidrogénio e, além disso, os CAA sédo dados como
sendo armadilhas de hidrogénio fortes ou irreversiveis. Portanto, sua quantidade e disposi¢éo

na microestrutura tém influéncia direta na difusividade do hidrogénio dos acos.

4.2.1.3. Inclusbes Nao-Metélicas

Ambos os acos 4130-M e 4137-M apresentam uma quantidade de inclusdes néo-
metalicas na sua microestrutura, que séo, basicamente, MnS, Mn-S-Ca, AlO e Al-O-Mg. A
guantificacdo do teor de inclusdes ndo metdlicas dos dois acos foi realizada por Melo et al.
(2019) e sdo de 0,05 = 0,01 % para 0 aco 4130-M e 0,18 £ 0,02 % para o0 aco 4137-M. As
Figs. de 4.22 a 4.25 a seguir mostram algumas imagens destas inclusées. Como a forma e o
teor de inclusbes nao-metdlicas ndo mudam com a temperatura de revenimento, a

caracterizacgéo foi realizada nas condicdes F40-g e C40-g.
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Figura 4.22 - Inclusdes ndo-metalicas do aco 4130-M, mostrando Mn-S-Ca (a, b) e O-Al-Mg

(c, d). Os espectros (b, d) foram realizados nas regifes marcadas (a, c).
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Figura 4.23 - InclusBes ndo-metalicas observadas no aco 4130-M. Imagem obtida por MEV




84

(b)

Mn

+ Energy Tkev]

Al

Fe

c o cr Mn

e 4
- ~ it oS YL 2 =\ » Energy [kev]
s Magi=R20.00IKIXSREH T 20:00KVERRS gnal'ASS LR WDER0tmm

Figura 4.24 - Inclus6es ndo-metalicas do ago 4137-M mostrando Mn-S-Ca (a, b) e O-Al-Mg
(c, d). Os espectros (b, d) foram realizados nas regifes marcadas (a, c).
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Figura 4.25 — InclusBes ndo-metélicas observadas no ago 4137-M. Imagem obtida por MEV
(a) e seu respectivo mapa de elementos obtido por EDS (b).

A partir das Figs. 4.22 e 4.23 nota-se que 0 aco 4130-M apresenta inclusées menores
e aproximadamente esféricas, principalmente MnS. Esta caracteristica é oriunda da presenca
da adicdo de Ca neste aco, que € utilizado com o objetivo de arredondar inclusées (CICUTTI;
MADIAS; GONZALEZ, 1997). J4 o aco 4137-M apresenta inclusdes maiores e, em sua
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maioria, alongadas na direcéo longitudinal do tubo, como mostram as Figs. 4.24 e 4.25. Esta
caracteristica foi identificada por Melo et al. (2019) como sendo deletéria em relacdo a SFH
do aco 4137-M quando a trinca se propaga na direcdo longitudinal do tool-joint. Este
comportamento vem do fato de a interface matriz/MnS ser uma interface incoerente e,
portanto, uma armadilha forte de hidrogénio e por ser alongada, age como um concentrador
de tenséo que faz com que seja um sitio de provavel de nucleagéo e/ou propagacao de trincas
induzidas por hidrogénio, principalmente se o plano de propagac¢éo da trinca coincidir com a
direcdo de alongamento da incluséo.

4.2.2. Resultados da Caracterizagdo Mecanica

Para avaliar as propriedades mecanicas resultantes de cada tratamento térmico foram
realizados ensaios de tracdo de acordo com os parametros estabelecidos pela norma ASTM
EB/E8M (2016) e ensaios de impacto Charpy com corpos de prova miniaturizados (mini-

Charpy). Os resultados obtidos podem ser vistos na Tab. 4.3 e na Fig. 4.26 a seguir.

Tabela 4.3 — Resultados dos ensaios de tracdo representados pela média £ o intervalo de

confianca de 95 %.

o Limite de
Limite de ) ]
_ _ Resisténcia a | Deformacéo
Material | Condicéao HRC Escoamento . o
Tragdo (ours) | Maxima [%]
(ovs) [MPa]
[MPa]
C40-g 39,4+0,8 | 1239,8+2,3 1316,5+ 7,2 16,1
4137-M C32-g 32,6+08| 981,4+155 | 1075,8+ 15,3 20,3
C40-G 38,8+0,8 | 1144,1+16,2 | 1272,9+ 13,2 15,8
F44-g 43,0+0,8 | 1352,9+20,5 |1431,4+211 14,1
F40-g 39,2+0,8 | 1206,7 +20,4 | 1280,7 +17,8 18,2
4130-M F36-g 359+0,8| 1108,0+23,2 | 1185,8+ 20,2 18,0
F32-g 32,0+0,8| 952,0+239 | 1040,5+19,5 21,4
F40-G 39,4+0,8 | 11457+9,1 1292,9+9,0 17,3
F40-DP 39,8+0,8 | 1041,7+35,1 | 1301,5+ 39,8 13,1
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Figura 4.26 - Resultados do ensaio de impacto mini-Charpy a 22 °C.

Os resultados dos ensaios de tracdo sdo imprescindiveis para a realizacdo dos
ensaios ISL. Para validar a condicdo de carregamento ao ar, a carga maxima obtida, Pers,
deve gerar umatensdo orrs contida no intervalo delimitado por 1,2:Gurs < Ogrs < 2,0:0Ourts, onde
Ours € 0 limite de resisténcia a tracdo, obtido do ensaio de tracdo (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING AND MATERIALS, 2018c; RAYMOND, 2009).

Da Tab. 4.3 percebe-se que as propriedades obtidas do ensaio de tragdo encontram-
se relativamente proximas para as condicfes de mesma dureza para os dois acos. Este
resultado so6 foi possivel gragas a obtengédo das curvas de revenimento que possibilitaram
controlar, tanto a dureza, como as condi¢fes de tratamento térmico.

Os resultados dos ensaios mini-Charpy mostram, como esperado, que a energia de
fratura aumenta com a diminuicdo da dureza. Com relagdo ao tamanho do antigo gréo
austenitico, observou-se uma reducao da energia de fratura na medida em que se aumenta o
tamanho do grdo para uma mesma dureza. Este comportamento estad associado a maior
concentracdo de discordancias no contorno de grdo para as amostras com graos grandes,
favorecendo a formacao de trincas nos contornos de grao.

O aco 4130-M na condicdo F40-DP mostrou uma energia de fratura menor que as
outras duas condicbes com 40 HRC (F40-g e F40-G). Isso se deve ao fato da martensita
presente nessa condi¢cdo possuir um maior teor de carbono, sendo assim mais dura e mais
fragil (o que foi confirmado por ensaios de nanodureza) e também ao baixo teor de ferrita
(27,1 %), ndo sendo suficiente para retardar o avanco da trinca, como acontece nos acos

dual-phase convencionais. Além disso, é esperado que a martensita com maior teor de
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carbono da condi¢cdo F40-DP também apresente placas de martensita (vide Fig. 4.16-b) que
naturalmente possuem menor resisténcia a propagacéao de trincas.

Por fim, ao comparar os dois acos, percebe-se que 0 aco 4130-M apresenta uma maior
energia de fratura quando comparado ao aco 4137-M. A caracterizacdo microestrutural dos
dois agcos mostrou que o ago 4137-M possui um maior tamanho de grdo, um maior teor de
inclusdes ndo-metélicas e a formacdo de martensita em placas. Esses fatores diminuem a
resisténcia a propagacao de trinca do material, j& que as inclusdes ndo metalicas funcionam
como concentradores de tenséo e, quanto maior o tamanho do gréo, maior a concentragdo
de tensdo no seu contorno. J4 as placas de martensita, por serem maiores e mais
homogéneas cristalograficamente do que as ripas, também apresentam menor resisténcia a
propagacao de trincas. Portanto, € de se esperar que o ago 4137-M possua uma menor
energia de fratura no ensaio de impacto em relagdo a verificada no ago 4130-M.

4.2.2.1. Resultados dos Ensaios de Nanodureza no ac¢o 4130-M com 40 HRC

A fim de se obter a dureza das fases ferritica e martensitica do ago 4130-M na condigdo
F40-DP foram realizados ensaios de nanodureza neste material. Baseando no procedimento
adotado por Ghassemi-Armaki et al. (2014), nanodurezas foram realizadas utilizando uma
forca de 2,5 mN e numa matriz de indentacdes de 6 x 6, com espagamento de ~6 uym entre
as indentacdes. Os resultados obtidos podem ser vistos na Fig. 4.27. e na Tab. 4.4. Também
foi aplicada a regra das fases (Eq. 4.1) para calcular a dureza do ago 4130-M na condi¢ao

F40-DP e, assim, comparar com o resultado obtido no ensaio de nanodureza.

3.0

Forga [mN]
_ = N N
o 3 o [

=
o

0 50 100 150 200 g B R
Profundidade de Penetragéo [nm] [;L_%Hﬂ 0 iRgs BIDIC EER DY S A=SEr L msann

(a) (b)

Figura 4.27 - Gréfico de for¢a x profundidade de indentacdo dos ensaios de nanodureza

realizados no aco 4130-M na condicdo F40-DP (a) juntamente com a posicao das indentacdes

na microestrutura (b).
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Tabela 4.4 - Nanodureza Vickers do a¢o 4130-M na condicao F40-DP, obtida com uma pré-

carga de 2,5 mN (HVO0,025), considerando um intervalo de confianca de 68,27 %.

Grupo Dureza (HV0,025)
Geral 655,9 + 109,1
Martensita (grupo azul) 690,7 £ 78,1
Ferrita (grupo vermelho) 469,9 + 31,8
HVT = HVF - %F + HVM - %M (4.2)

Onde HVT é a dureza Vickers total, HVF é a dureza Vickers da ferrita, %F é a
porcentagem de ferrita, HVM é a dureza da martensita e %M € a porcentagem de martensita.
Da Tab. 4.4 tem-se que HVF e HVM séo iguais a 690,7 HV e 469,9 HV, respectivamente. Da
caracterizacdo microestrutural (Item 4.2.1) foram medidos um teor de 27,1 % de ferrita (%F)
e 72,9 % de martensita (HVM). Substituindo estes valores na Eq. (4.1) tem-se uma dureza
total (HVT) de 630,9 HV. E importante ressaltar que é esperado que o valor de dureza obtido
nos ensaios de nanoindentagdo seja mais elevado do que comumente € observado em um
ensaio de macrodureza, devido ao efeito de escala.

Nota-se da Fig. 4.27 que as curvas de indentacao se distribuem em dois grupos, sendo
um de maior (azul) e outro de menor dureza (vermelho). Observando a posi¢cdo das
indentagbes na microestrutura, percebe-se que o grupo azul se encontra na martensita,
enguanto que o grupo de menor vermelho se localiza na ferrita. Além disso, utilizando a regra
das fases para o calculo da dureza do ago 4130-M na condi¢cédo F40-DP, observou-se que o
valor obtido para a dureza geral (630,9 HV) é préximo do medido nos ensaios de
nanoindentacéo (655,9 HV). Portanto, € seguro afirmar que as curvas vermelhas representam
a dureza da ferrita, enquanto que as curvas azuis se referem a dureza da martensita.

Para avaliar a diferenca de dureza entre as microestruturas martensitica e dual-phase
foi medida também a nanodureza de amostras do ago 4130-M com microestrutura
martensitica nas condi¢cbes F40-G e F40-g. Afim de facilitar o entendimento dos dados, os
resultados foram separados em DP-M (martensita da condicdo F40-DP), DP-F (ferrita da
condicdo F40-DP), G (martensita da condicdo F40-G) e g (martensita da condi¢do F40-g). Os
resultados foram analisados por meio de estatistica ndo paramétrica utilizando o teste U de
Mann Whitney. Os resultados obtidos podem ser vistos na Fig. 4.28 e os dados de nanodureza
encontram-se no APENDICE D.
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Figura 4.28 - Nanodureza medida em amostras do ago 4130-M com dureza de 40 HRC nas
condi¢des dual-phase (DP), maior tamanho do AGA (G) e menor tamanho do AGA (g). As

barras de erro representam o intervalo de confianca de 95 %.

Os resultados da Fig. 4.28 confirmam que os dois grupos de nanodurezas medidas no
ensaio de nanoindentacdo no aco 4130-M na condigdo F40-DP sé&o significativamente
diferentes entre si, haja vista que o valor-p menor que 0,05 significa que os resultados sdo
significativamente diferentes. Da mesma forma, também se observou diferenca significativa
entre as nanodurezas medidas nas condi¢des F40-G e F40-g quando comparadas a condigéo
F40-DP. Por fim, comparando as condicbes F40-G e F40-g ndo foi observada diferenca
significativa entre suas nanodurezas, o0 que significa que elas séo estatisticamente iguais. Isto
ja era esperado, uma vez que nestas condi¢des, 0 aco possui uma estrutura completamente
martensitica e, como foram tratados para uma dureza de 40 HRC, ndo apresentariam
diferencas significativas de nanodureza. Por fim, observando a Fig. 4.28 pode-se concluir que
a martensita do aco 4130-M na condigdo DP possui uma dureza maior que a martensita do
mesmo ac¢o nas condi¢bes F40-G e F40-g, enquanto que a ferrita possui o0 comportamento
oposto, apresentando dureza menor do que as condi¢Bes supracitadas. Este resultado é
condizente, uma vez que o0s ac¢os das trés condi¢cdes possuem uma dureza de 40 HRC, porém,
para gue a condicdo dual-phase apresente esta dureza, a sua martensita, necessariamente
deve possuir uma dureza maior, haja vista a baixa dureza apresentada pela ferrita. Além disso,
durante o mecanismo de formagé&o da ferrita no tratamento térmico para obtengéo da estrutura
DP, o carbono é segregado, enriquecendo a martensita, e como a dureza da martensita

depende do teor de carbono, o resultado final é de uma martensita de maior dureza.
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4.3. Resultados dos Ensaios ISL

Neste topico sdo mostrados os resultados dos ensaios ISL realizados nos a¢os 4130-
M e 4137-M. Primeiramente sdo apresentados o0s ensaios realizados ao ar para a
determinagéo da forga de referéncia (Prrs) e tenséo de ruptura ao ar (Orrs). Na Figura 4.29
pode-se ver as curvas forca vs. tempo dos ensaios realizados e na Tab.4.5 estéo registrados
os valores de Pees € Orrs. Como o resultado foi obtido realizando apenas um ensaio, conforme
determinado pela norma ASTM F1624 (2018), ndo foi possivel a obten¢éo de um intervalo de
confianca de 95 %. As superficies de fratura dos corpos de prova apés a realizagao do ensaio
podem ser vistas nas Figs. 4.30 e 4.31. Para facilitar o entendimento dos dados foi adotada a
mesma nomenclatura dos ensaios Charpy miniaturizados.
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Figura 4.29 — Resultados dos ensaios de ISL ao ar, realizados para a determinacdo da Ogrs
para os a¢os 4130-M (a) e 4137-M (b).



Tabela 4.5 — Valores de Pgrs € Orrs obtidos nos ensaios ISL realizados ao ar.

Condicéao Dureza Rockwell C Prrs [N] Orrs [MPa]
F44-g 44,7 +0,5 503,6 2647,4
F40-g 40,6 +0,7 451,6 2446,4
F36-g 359+0,8 4123 2228,5
F32-g 32,1+0,3 397,0 2003,0
F40-G 40,8+0,3 435,2 24577

F40-DP 40,1+15 449,4 2371,9
C40-g 40,9+ 0,4 415,6 2463,3
C32-g 32,7+0,6 340,2 2049,4
C40-G 40,8+ 0,4 380,7 2278,0

Figura 4.30 — Superficie de fratura do corpo de prova apés a realizacdo do ensaio ISL para

determinacgéo do Pers do aco 4137-M na condi¢cdo C40-g(a), C32-g (b) e C40-G (c).
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Figura 4.31 - Superficie de fratura do corpo de prova apés a realizacdo do ensaio ISL para

determinacgéo do Prrs do aco 4130-M na condicao F44-g (a), F40-g (b), F36-g (c), F32 -g (d),
F40-G (e) e F40-DP (f).

Os resultados obtidos dos ensaios para a determinagdo do Pees (Fig. 4.29) séo
consistentes com 0 que se observou nos ensaios de tracdo, pois 0 Pees € diretamente

proporcional ao limite de resisténcia a tracdo, enquanto que o tempo até a fratura €
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inversamente proporcional. Isso é esperado considerando que, quanto menor a dureza, maior
a capacidade de deformacao plastica do material, 0 que significa que menor é a concentracao
de tensdo na raiz do entalhe. Assim, a medida que o esforco aplicado aumenta, o material na
regido da raiz do entalhe se deforma e absorve as tens@es geradas e, consequentemente,
aumenta o tempo necessario para ocorrer a fratura. O mesmo comportamento foi observado
por Janior et al., (2021) em ensaios ISL realizados no ac¢o AlSI 4140 com diferentes durezas.

Isolando apenas os efeitos do tamanho do antigo grdo austenitico, ndo se observou
diferenca significativa no Prrs para 0 aco 4130-M (Fig. 4.29-a) e uma pequena diferenca para
0 4137-M (Fig. 4.29-b). O mesmo comportamento foi observado no ensaio de tragéo destes
materiais (ver Tab. 4.3). O tempo de fratura para os dois acos €é ligeiramente menor para o
maior tamanho de grdo. Da literatura, é sabido que a tenacidade a fratura diminui com o
aumento do tamanho do antigo grdo austenitico. Assim como nos ensaios Charpy
miniaturizados, o maior acimulo de discordancias no contorno do antigo gréo austenitico do
aco de maior tamanho de gréo facilita a nucleagéo e a propagacgéo da trinca. Logo, é esperado
que o tempo necessario para ocorréncia da fratura também diminua.

Por fim, para o0 ago 4130-M (Fig. 4.29-a), nota-se que, tanto o Pers, quanto o tempo de
fratura do aco DP sdo menores se comparados ao mesmo valor de dureza para 0 menor e
maior tamanho de gréo. Esta tendéncia é oposta ao que foi observado no ensaio de tracao
deste material, que mostrou menor limite de escoamento e maior resisténcia a tracdo do que
0S materiais supracitados. Acredita-se que a inser¢cdo do entalhe, aliada ao baixo teor de
ferrita e & presenca de uma martensita mais dura e fragil desta microestrutura levou a uma
deformacéo local excessiva da ferrita, que culminou no inicio da propagacéo da trinca.

Percebe-se também que o valor de orrs € maior que o limite de resisténcia a tragéo
para todas as condigfes ensaiadas. Isso € causado pela triaxialidade na raiz do entalhe, que
leva a um aumento na tensao de ruptura. Segundo Hertzberg; Vinci; Hertzberg (2013), quando
a tensdo na sec¢éo entalhada atinge o limite de escoamento do material, a por¢do de material
naquela regido tende a deformar plasticamente na direcdo de aplicacéo da forca. Ao mesmo
tempo, o material na raiz do entalhe tende a contrair, mas € impedido pela por¢cdo de material
ao redor que ainda se encontra no regime eléstico. Com isso, desenvolvem-se tens@es nas
outras duas dire¢des principais (triaxialidade), fazendo com que seja necessario aumentar a
tensédo para iniciar a deformacéao plastica e, consequentemente, a fratura.

A seguir sdo apresentados os resultados dos ensaios ISL. Os valores de Pw € Own
podem ser vistos na Tab. 4.6 e as curvas forca vs. tempo estdo registradas nas Figs. 4.32 e
4.33.
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Tabela 4.6 - Resultados dos ensaios ISL representados pela média + intervalo de confianca

de 95 %.

ool | poemc | TmRaRMEte | mupieed | on (P
F44-g 44,7 £ 0,5 24+ 1 150£0,1 4356 £ 2,4
F40-g 40,6 £ 0,7 24+ 1 22,0+0,1 558,8 + 1,5
F36-g 35,9+0,8 24+ 1 60,0 £ 0,1 1364,1+ 3,4
F32-g 32,1+0,3 24+ 1 65,0+ 0,1 1386,6 + 5,9
F40-G 40,8+ 0,3 24+1 16,5+0,1 4147+1,0
F40-DP 40,1+ 1,5 24+1 28,6 +0,1 7579+2,1
F40-g 40,6 £ 0,7 4+1 24,7+ 0,1 633,8+2,4
F40-g 40,6 £ 0,7 54+1 30,8+0,1 770,6 £ 4,4
C40-g 40,9+0/4 24+1 20,3+0,1 489,0+£14
C32-g 32,7+0,6 24+1 70,0+0,1 1452,0+ 7,1
C40-G 40,8+04 24 +1 20,6 £0,1 459,8+ 7,1
C40-g 409+04 4+1 20,7+0,1 489,2 £ 2,2
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Figura 4.32 — Resultados dos ensaios ISL realizados no a¢o 4130-M a 24 °C (a af), 54 °C (g)
e 4 °C (h). (a) F44-g, (b, g, h) F40-g, (c) F36-g, (d) F32-g, (e) F40-G, (f) F40-DP.
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Figura 4.33 - Resultados dos ensaios ISL realizados no a¢o 4137-M a 24 °C (a a ¢), 4 °C (d).
(a, d) C40-g, (b) C32-g, (c) C40-G.

Nota-se que todas as condi¢gbes ensaiadas sdo susceptiveis a fragilizacdo por
hidrogénio, uma vez que P € menor do que 75 % Orrs, incorrendo no critério de fragilizacao
por hidrogénio estabelecido pela norma ASTM F1624 (2018). A determinagdo do Pw dos
corpos de prova com 36 HRC e 32 HRC foi realizada utilizando o método da rigidez,
apresentado no capitulo anterior. No entanto, para a utilizagdo deste método foi necessério
valida-lo e os resultados do procedimento de validacdo sdo mostrados a seguir. Por fim,
apresenta-se uma discussdo acerca dos efeitos dos parametros avaliados pelo ensaio ISL

(dureza, tamanho do AGA, microestrutura e temperatura do meio) nos resultados obtidos.

4.3.1. Resultados dos Ensaios de Validacdo da Metodologia de Determinacéao do Py

Para validar a metodologia proposta para a determinacdo do Py foram realizados
ensaios ISL com tempo de patamar de 24 horas ap6s os patamares de 2 horas. Este perfil de
carregamento foi adotado para possibilitar a visualizacdo da queda de for¢ca causada pela
propagacdo da trinca induzida pelo hidrogénio. Foram replicados testes convencionais
realizados em corpos de prova de 32 HRC dos acos 4130-M e 4137-M para, assim, poder

comparar os valores de Py, obtidos. Os resultados obtidos podem ser vistos na Fig. 4.34.
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Figura 4.34 - Resultados dos ensaios ISL convencional (a, c) e prolongado (b, d), realizados
nos agos 4130-M (a, b) e 4137-M (c, d) com 32 HRC para validar a metodologia de
determinacgéo do Pi.

Apesar do Py obtido no ensaio ISL prolongado realizado no ago 4137-M ndéo ter
coincidido com o Py obtido no ensaio convencional, a diferenca entre eles é menor do que
5 %Pers, 0 que ndo é significativo segundo a norma ASTM F1624 (2018). Dada a proximidade
entre 0s Pw's obtidos nos ensaios prolongado e convencional, concluiu-se que o0 método da
rigidez é satisfatorio em separar escoamento de propagacdo de trinca, possibilitando
identificar o Pw, do ensaio ISL realizado nos agos 4130-M e 4137-M com dureza de 32 HRC.
Além disso, os resultados da Fig. 4.34 mostram que, para as mesmas condigdes do meio e
com taxas de carregamento suficientemente lentas, a forca necessaria para iniciar uma trinca
ndo muda. Em outras palavras, mesmo reduzindo a taxa de carregamento ou aumentando o
tempo de exposi¢cdo ao hidrogénio, o que normalmente sdo fatores que potencializam a FH,
a fratura ndo ira acontecer a menos que o Px seja ultrapassado. Para verificar se o
comportamento de queda da rigidez é observado apenas em ensaios cuja tensado aplicada
ultrapassa o limite de escoamento, realizou-se o calculo da rigidez para um ensaio do aco

4130-M com dureza de 44 HRC e o resultado pode ser visto na Fig. 4.35
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Figura 4.35 — Resultado de um ensaio ISL realizado no ago 4130-M com dureza de 44 HRC.

Como mostra a Fig. 4.35, nenhuma tendéncia clara de queda de rigidez causada por
escoamento pbde ser observada. Apenas se percebe a queda repentina no momento da
fratura. Como neste ensaio ndo se atingiu o limite de escoamento do material, € de se esperar
gue a rigidez ndo apresente queda causada por escoamento. Portanto, esta analise foi
realizada apenas para as condi¢fes que apresentaram fratura em tensdes acima do limite de
escoamento do material. Do contrario, foi realizada apenas a analise visual da curva forga vs.
tempo. A determinacéo do P pelo método da rigidez para as condigbes onde essa analise foi
necessaria é apresentada nos APENDICES F, G e H.

4.3.2. Efeito da Dureza

Apresenta-se nesta se¢do a influéncia da dureza nos resultados obtidos nos ensaios
ISL. Atenta-se aqui que, para avaliar a influéncia da dureza na SFH dos agos 4130-M e 4137-
M, foi mantido o menor tamanho do antigo grédo austenitico para os corpos de prova, cujos
valores séo 4,94 + 0,44 ym para o ago 4130-M e 8,80 + 0,56 ym para o0 ago 4137-M. A
Figura 4.36 mostra as tensdes limites de ruptura e o teor de hidrogénio difusivel para todas
as durezas ensaiadas nos agos 4130-M e 4137-M. O valor-p para um nivel de significancia de
95 % obtido do teste de Mann-Whitney realizado para cada par de condicdes de medicéo do
teor de Hgir encontra-se registrado junto ao gréfico. As superficies de fratura dos corpos de
prova ensaiados encontram-se registradas nas Figs. 4.37 e 4.39. Os mapas de polo inverso
em Z e a misorientacdo de Kernel da trinca, obtidos via EBSD, ap6s o ensaio, podem ser

vistos nas Figs. 4.38 e 4.40.
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Figura 4.36 — (a) tenséo limite de ruptura e (b) teor de hidrogénio difusivel dos agos 4130-M

e 4137-M com diferentes durezas e menor tamanho de gréo.
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gréo e durezas de 44 HRC (a, b), 40 HRC (c, d), 36 HRC (e, f) e 32 HRC (g, h). As imagens (b, d,
f, h) correspondem a regido destacada nas imagens (a, c, €, g).
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Figura 4.38 — Mapa de polo inverso em Z (a, c, e, g) e misorientacdo de Kernion (b, d, f, h) da

trinca do aco 4130-M com dureza de (a, b) 44 HRC, (c, d) 40 HRC, (e, f) 36 HRC e (g, h) 32 HRC
apos o ensaio ISL.
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Figura 4.39 - Superficie de fratura dos corpos de prova do a¢o 4137-M com menor tamanho
de gréo e dureza de 40 HRC (a, b) e 32 HRC (c, d). As imagens (b, d) correspondem a regido
destacada nas imagens (a, C).
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Figura 4.40 — Mapa de polo inverso em Z (a, c) e misorientacdo de Kernion (b, d) da trinca do
aco 4137-M com dureza de (a, b) 40 HRC, (c, d) 32 HRC apds o ensaio ISL.

Os resultados mostram um aumento da tenséo limite de ruptura a medida que a dureza
diminui para os dois agos. Este comportamento ja era esperado sendo, inclusive, observado
por outros autores (JUNIOR et al., 2021; NANNINGA et al., 2010a; QUADRINI, 1989a;
RAYMOND, 2009; ZAFRA et al.,, 2018). Troiano (2016) afirma que a fragilizagdo por
hidrogénio se da devido ao desenvolvimento de uma regido critica de concentracao de
hidrogénio, induzida pelas altas tensbes hidrostaticas na raiz do entalhe durante o
carregamento mecanico. Além disso, durante a deformacdo plastica, as discordancias
transportam os atomos de hidrogénio para estas zonas de alta concentracao de tenséo e apés
uma concentracdo critica de hidrogénio ser atingida, inicia-se o mecanismo de fratura
(QUADRINI, 1989). Considerando que, quanto maior a dureza do material, maior é a
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concentracdo de tensdo na raiz do entalhe, a concentracdo de hidrogénio também é
favorecida nestas condi¢des (CHO et al., 2021). Portanto, pode-se concluir que a tensdo
nominal necessaria para se atingir a concentracao critica de hidrogénio que leva a fratura é
menor para acos de maior dureza, como mostram os resultados da Fig. 4.36-a.

Sob o ponto de vista microestrutural, tem-se que a microestrutura do ago com maior
dureza apresenta maior numero de armadilhas fracas de hidrogénio, principalmente
discordancias, que contribuem para a FH (CHENG; ZHANG, 2020; ZAFRA et al., 2018).
Adicionalmente, a medida que a temperatura de revenimento dos agos 4130-M e 4137-M
aumenta, os mesmos tendem a apresentar cementita com formato globular, conforme pode
ser visto nas Figs. 4.17 e 4.19. Com o continuo aumento da temperatura de revenimento
aumenta ha o crescimento da cementita globular que acaba por obstruir o mecanismo de
avanco da trinca, aumentando a resisténcia a fratura do material (QUADRINI, 1989).

Observando os resultados do teor de Hqir na Fig. 4.36-b percebe-se que que ha um
aumento significativo de Hqir da dureza de 44 HRC para 40 HRC no ago 4130-M. No entanto,
a partir da dureza de 40 HRC néo foi observada uma diferencga significativa no teor de Hai
medido para os dois a¢os. Apesar da literatura reportar um aumento no coeficiente de difusédo
do hidrogénio com o aumento da temperatura de revenimento deve-se atentar para o fato de
gue parte do Hair, medido nos ensaios de quantificacdo de hidrogénio, € oriundo de armadilhas
fracas, principalmente discordancias (SAKAMOTO; MANTANI, 1976; ZAFRA; PERAL;
BELZUNCE, 2020). Como a densidade de discordancias diminui significativamente com o
aumento da temperatura de revenimento, € de se esperar que haja uma influéncia deste
comportamento no teor de Hqir medido, no sentido de diminui-lo, como maostram resultados de
Sakamato; Mantani (1976), apresentados na Fig. 4.41. Sendo assim, parte do teor de Hagi
aumenta com o aumento do coeficiente de difuséo do hidrogénio, mas outra parte diminui com
a diminuicdo da densidade de discordancias, o que resultou num teor de Hgir invariante a partir
da dureza de 40 HRC. Porém, deve ser levado em conta que nos ensaios de quantificacdo de
Hair tem-se difuséo pura, desconsiderando-se o transporte de hidrogénio por discordancias,

que contribui de forma significativa no processo de FH.



105

-4

10

T T TTTTIT

o e © 0 o

10°

T ||ur]
|

-7 ._G’_’e/
L

e

Coeficiente de Difusgo (cm?/s)

-8
Io 1 | 1 1 |
Temp.. 200 400 600 800 880

Temperatura de Revenimento (°()

Figura 4.41 - Efeito da temperatura de revenimento na difusividade do hidrogénio em
diferentes acos carbono (SAKAMOTO; MANTANI, 1976).

Das superficies de fratura mostradas nas Figs. 4.37 e 4.39 percebe-se a transicao de
uma fratura predominantemente intergranular para uma fratura com aspecto de quase-
clivagem a medida que a dureza diminui. Este comportamento é tipico de agos carbono e ja
foi observado em outros trabalhos (ADASOORIYA et al., 2021; iICARO ZANETTI DE
CARVALHO et al., 2015; JUNIOR et al., 2021; ZAFRA et al., 2018). Geralmente, agcos com
alta susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio tendem a apresentar fratura intergranular,
enquanto que acos de baixa susceptibilidade apresentam fratura com aspecto predominante
de quase-clivagem, até mesmo dimples podem ser observados e neste caso o a¢co nao
aparenta ser susceptivel ou apresenta baixissima SFH. Esta tendéncia também foi observada
nas fractografias das Figs. 4.37 e 4.39 ao se comparar com as tensfes limites de fratura da
Fig. 4.36-a.

De acordo com Zafra et al. (2018) ocorre uma redistribui¢do do hidrogénio na zona a
frente do entalhe submetida as altas tensdes hidrostaticas, causando um acumulo de
hidrogénio nos contornos (AGA, pacotes, blocos e ripas de martenstia, etc.) devido ao
transporte por discordancias. Quando este acimulo acontece preferencialmente no contorno
do AGA, a fratura possui aspecto intergranular, ja se o hidrogénio acumula-se
preferencialmente nos contornos de blocos e pacotes de martensita, a fratura apresentara um
aspecto de quase-clivagem (NAGAO et al., 2018). Em a¢cos com maior dureza, devido a baixa

plasticidade e ao maior nimero de armadilhas de hidrogénio nos contornos do AGA, o
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hidrogénio se concentra preferencialmente nesta regido, levando a fratura intergranular. Por
outro lado, a medida que a temperatura de revenimento aumenta, a quantidade de armadilhas
de hidrogénio nos contornos do AGA diminui, principalmente devido a diminuicdo da
densidade de discordancias e da quantidade de carbonetos de ferro precipitados nos
contornos de grédo. Desta forma, menos hidrogénio fica retido nos contornos do AGA. Assim,
durante a execuc¢ao do ensaio ISL, a zona de alta concentragédo de tensdo e deformacgéo que
se desenvolve na raiz do entalhe leva a um acumulo de discordancias nos contornos internos
(ripas, placas e pacotes de martensita). Desta forma, os contornos dessa regiéo apresentam
alta concentracdo de hidrogénio, parte devido ao processo de difusdo e parte transportado
pelas discordancias. Este enriquecimento local dos contornos da martensita com hidrogénio
leva a um microrrasgameto por decoeséo, resultando na fratura com aspecto de quase-
clivagem. Conforme sugerido por Nagao et al. (2018), este mecanismo de fratura se da por
decoesao dos contornos, causada por enriquecimento local de hidrogénio transportado por
discordancias e é conhecido por decoesédo mediada por plasticidade localizada.

N&o foi observada uma direcéo preferencial de propagacgéo da trinca nos mapas de
polo inverso em Z das Figs.4.38 e 4.40, porém nota-se uma tendéncia de mudanca do
comportamento da trinca de propagacao pelo contorno do AGA para propagacao atraves dos
blocos de martensita & medida que a dureza diminui, assim como observado nas superficies
de fratura. Os mapas de misorientacdo de Kernel apresentaram maiores valores ao redor da
trinca para todas as condi¢cdes. Sabe-se que o angulo de misorientacdo € proporcional a
guantidade de discordancias geometricamente necessarias nos contornos e no interior do
gréo, bem como aquelas geradas durante a deformacgé&o plastica (ATEBA BETANDA et al.,
2014; KUBIN; MORTENSEN, 2003). Desta forma, pode-se concluir que ha uma maior
atividade de discordancias (deformacdao plastica) ao redor da trinca, mesmo para as maiores
durezas. Além disso, esse maior acumulo de discordancias ao redor da trinca significa que
houve um acumulo de hidrogénio transportado pelas discordancias, favorecendo a nucleacéo
e a propagacéao da trinca. Deste forma, espera-se que, mesmo para as maiores durezas, a
fratura apresente uma porcentagem de aspecto de quase-clivagem, que se torna mais
evidente a medida que a temperatura de revenimento aumenta, o que foi confirmado, vide
Figs. 4.37 e 4.39.

4.3.3. Efeito do Tamanho do Antigo Grao Austenitico
Apresenta-se nesta se¢do o efeito do tamanho do antigo grdo austenitico na
susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio dos acos 4130-M e 4137-M com dureza de

40 HRC. A tenséo limite de fratura e o teor de hidrogénio difusivel medidos nas condi¢des
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supracitadas podem ser vistos na Fig 4.42. As imagens da superficie de fratura obtidas via

MEV e da trinca obtidas por EBSD estéo registradas nas Figs. 4.43 a 4.46.
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Figura 4.42 - (a) tenséo limite de ruptura e (b) teor de hidrogénio difusivel dos agos 4130-M e

4137-M com diferentes tamanhos do AGA e dureza de 40 HRC.




108

Mag =20 |Ti= 260KV 'n‘a\A=‘_SE = :;"D 0.5, |——%—+ Wodi= 4 .0071” EHT = 20,00 V. %ignalA=SE2 2oty
Figura 4.43 - Superficie de fratura dos corpos de prova do ago 4130-M de dureza 40 HRC
com menor (a, b) e maior (c, d) tamanho do AGA. As imagens (b, d) correspondem a area

pontilhada das imagens (a, c).
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Figura 4.44 — Mapa de polo inverso em Z (a, c) e misorientacdo de Kernion (b, d) da trinca do
aco 4130-M de dureza 40 HRC com menor (a, b) e maior (c, d) tamanho do AGA apés o

ensaio ISL.
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Figura 4.45 - Superficie de fratura do aco 4137-M nas condi¢cdes C40-g (a, b) e C40-G (c, d).

As imagens (b, d) correspondem as regifes destacadas nas figuras (a, c), respectivamente.
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Figura 4.46 — Mapa de polo inverso em Z (a, c) e misorientacdo de Kernion (b, d) da trinca do
aco 4137-M de dureza 40 HRC com menor (a, b) e maior (c, d) tamanho do AGA apés o

ensaio ISL.

Naturalmente tem-se que 0 aco com uma microestrutura mais refinada possui uma
maior tenacidade a fratura, o que ja aprimora sua resisténcia a propagacéo de trincas de forma
geral. Os resultados de ensaio Charpy miniaturizado apresentados na Fig. 4.26 mostram essa
tendéncia. Reporta-se na literatura que agcos com menor tamanho de grdo possuem maior
capacidade de reter hidrogénio na microestrutura, o que acaba por diminuir sua SFH (DAS,
2016; FUCHIGAMI; MINAMI; NAGUMO, 2006; PARK; KANG; LIU, 2017; QUADRINI, 1986;
SHIBATA; MATSUOKA; TSUJI, 2013; TAKASAWA et al., 2012). Sabe-se que armadilhas
fortes de hidrogénio agem como locais de retencao de hidrogénio, o que diminui sua difusdo
até que estas armadilhas sejam saturadas (DADFARNIA; SOFRONIS; NEERAJ, 2011). Como
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o contorno de grao é uma armadilha de hidrogénio alta energia e acaba “capturando” parte do
hidrogénio difusivel, evitando que se atinja potenciais sitios de nucleacdo e propagacéo de
trinca (PARVATHAVARTHINI et al., 2001). A influéncia do contorno do AGA na difusividade
do hidrogénio pode ser notada nos resultados do teor de Hgir da Fig. 4.42-b. Tanto o aco 4130-
M como o a¢o 4137-M apresentaram um menor teor de Hgir para a condigdo de menor tamanho
do AGA, o que significa que a maior parte do Hgs ficou retida nos contornos de gréo.
Rudomilova et al. (2020) realizaram ensaios de permeacédo de hidrogénio em acos avancados
de alta resisténcia com diferentes tamanhos do AGA e observou essa mesma tendéncia.
Segundo os autores, quanto maior a area de interfaces, o que inclui contornos de gréo, blocos
de martensita, fases, entre outros, maior é a quantidade de armadilhas de hidrogénio,
principalmente armadilhas de alta energia. Isso implica numa menor difusividade do
hidrogénio no aco. Outro fator que diminui a SFH de agcos com menor tamanho de gréo é a
reducdo do comprimento de deslizamento das discordancias que se movem dentro do gréo.
Desta forma, a quantidade de vazios gerados pela interacdo entre as discordancias e
estabilizados pelo hidrogénio diminui. Como resultado disso, aumenta-se a resisténcia do
material & fragilizacdo por hidrogénio (FUCHIGAMI; MINAMI; NAGUMO, 2006; TAKASAWA
et al., 2012).

As superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados com diferentes tamanhos do
AGA apresentadas na Fig. 4.43 mostram que a condi¢do de maior tamanho do AGA apresenta
aspecto predominantemente intergranular, enquanto que os corpos de prova com menor
tamanho do AGA apresentaram uma fratura de aspecto misto, com caracteristicas
intergranular e de quase-clivagem. Este comportamento é comumente visto na literatura e é
decorrente do fato de o contorno do AGA ser a regido de maior concentragédo de hidrogénio
no aco (HUSSEIN et al., 2021). Como o a¢go com maior tamanho do AGA apresenta maior
teor de hidrogénio no contorno de gréo, é de se esperar que a trinca induzida pelo hidrogénio
se propague preferencialmente pelo contorno do AGA. De fato, Shibata et al. (2013) constatou
iSso ao observar o mesmo comportamento em superficies de fratura de um ao 8Ni-0,1C com
diferentes tamanhos de grdo. No entanto, a caracteristica de quase-clivagem pode ser
observada em ambas as condi¢cdes para os dois acos, 0 que indica que as discordancias
também desempenham papel importante na trinca induzida pelo hidrogénio. Os mapas de
misorientacdo de Kernel apresentados nas Figs. 4.44 e 4.46 mostram uma maior
concentracdo de valores mais altos do angulo de misorientagdo ao redor das trincas,
indicando atividade das discordancias no processo de fratura. E esperado que parte do
hidrogénio que se concentra no contorno de gréo seja oriundo do transporte por discordancias
que se acumulam no contorno de gréo. Este acumulo de discordancias, conhecido como pile-

up, é regido pelo tamanho do gréo, de forma que, tanto a distancia, quanto o numero de



113

discordancias envolvidas no pile-up dependem deste parametro (BHADESHIA,
HONEYCOMBE, 2006c). Com tamanho do AGA maior, 0s pile-ups apresentam maior nimero
de discordancias, o que aumenta significativamente a concentracao de tenséo no contorno do
AGA, como também a quantidade de hidrogénio oriundo do transporte por discordancias.
Estes fatores contribuem para um enriquecimento local de hidrogénio no contorno do AGA,
que acaba por culminar na nucleacdo e propagacao da trinca nestas regides. A Figura 4.47
ilustra esquematicamente a influéncia do tamanho do AGA na fratura induzida pelo hidrogénio

observada.
Antigo Gréao Austenitico Grande a) Blocos de martensita
) Acumulo de discordancias maiores;
Trinca no contorno do AGA

b) Menos barreiras para
movimentacéo das
discordancias;

c) Acumulo de discordéancias
preferencialmente no
contorno do AGA,;

d) Enriquecimento localizado do
contorno do AGA com H
diminuindo a energia coesiva;

Contorno do AGA Contorno do bloco da martensita e) Fratura intergranular.
. - » a) Blocos de martensita
Antigo Grao Austenitico Pequeno menores:
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¢) Acumulo de discordancias
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blocos de martensita;

d) Enriquecimento localizado
dos contornos do AGA e dos
blocos de martensita com H

' = diminuindo a energia coesiva;
@ H aprisionado nos contornos do AGA e dos blocos

o H anrisionado e ¢ Hado pelas discordanci e) Fratura mista (intergranular +
aprisionado e transportado pelas discoraancias quase-clivagem).
Figura 4.47 — Mecanismo de fratura induzida por H na regido de concentracéo de tensédo do

corpo de prova submetido ao ensaio ISL.

4.3.4. Efeito da Microestrutura
Neste topico é discutido o efeito da estrutura dual-phase do aco 4130-M (F40-DP) na

SFH. Para fins de comparagédo, os resultados obtidos ser&o mostrados juntamente com os
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resultados do aco 4130-M nas condi¢bes F40-G e F40-g, dado seus niveis de resisténcia

mecanica semelhantes e diferentes condig6es microrestruturais. Tem-se que a condi¢cdo F40-

DP se mostrou menos susceptivel em relacdo as estruturas totalmente martensiticas (F40-g

e F40-G). As tensodes limites de fratura obtidas no ensaio ISL e o teor de Hgit obtidos para as

condi¢cdes citadas podem ser vistas na Fig. 4.48 e a superficie de fratura da condigdo F40-DP

pode ser vista na Fig. 4.49. Por fim, a Fig. 4.50 mostra o caminho de propagag¢é&o da trinca no

aco F40-DP obtido via MEV e os mapas de misorientacdo de gréos (MMG), misorientacdo de

Kernion e mapa de polo inverso em Z obtidos via EBSD.
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Figura 4.48 - (a) tensé&o limite de ruptura e (b) teor de hidrogénio difusivel do ago 4130-M com

40 HRC em diferentes condi¢des microestruturais.
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Figura 4.49 — (a) superficie de fratura do corpo de prova F40-DP apds o ensaio ISL e (b)
regido demarcada pelo quadrado branco. As setas amarelas indicam fratura intergranular e

as setas verdes apontam os “tear ridges”.
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Figura 4.50 — Trinca do aco 4130-M na condi¢cdo F40-DP apos o ensaio ISL. MEV (a), mapa
de polo inverso em Z (b), misorientagdo de Kernion (c) e misorienta¢éo de gréaos (d).

Atentando-se para o fato de a condigdo F40-DP apresentar uma menor SFH do que
as condicdes F40-g e F40-G, tem-se duas possiveis explicagdes. A primeira é o fato de a
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microestrutura dual-phase possuir mais armadilhas de hidrogénio e, consequentemente,
consegue reter uma maior quantidade de hidrogénio antes de apresentar fratura. Okano;
Takagi (2019) identificaram que as principais armadilhas de hidrogénio em ac¢os DP sado os
contornos da martensita (ripas, blocos, pacotes e antigo grdo austenitico), interface de
carbonetos, interface ferrita-martensita e discordancias. Considerando que a martensita do
aco DP possui um menor tamanho do antigo grao austenitico devido a baixa temperatura de
austenitizacdo e adicionando a isso os contornos das interfaces ferrita-martensita, pode-se
ter uma maior quantidade de armadilhas de hidrogénio neste aco. Os resultados apresentados
na Fig. 4.21 mostram que o0 ago 4130-M na condigéo F40-DP possui maior fragéo de contornos
de alto angulo que as condi¢des F40-g e F40-G, confirmando, portanto, essa hipétese. Tem-
se que os contornos de alto angulo apresentados por estas condigcbes sdo, em sua maioria,
os contornos do AGA, dos blocos de martensita e, para a condigdo F40-DP, contornos da
interface ferrita / martensita. Estes contornos sdo conhecidos por serem armadilhas de
hidrogénio de alta energia, ou seja, armadilhas que possuem alta capacidade de aprisionar
hidrogénio. A Tab. 4.7 mostra alguns valores de energia de aprisionamento destas armadilhas
obtidos na literatura. Portanto, € de se esperar, assim como o a¢o F40-g retem um maior teor
de hidrogénio que o F40-G por possuir uma maior densidade de contornos do AGA, que 0 ago
F40-DP retenha ainda mais hidrogénio que as duas outras condigfes. De fato, os resultados
do teor de Hqir apresentados na Fig. 4.48-b evidenciam este comportamento. Logo, a condi¢ao
F40-DP retem uma maior quantidade de outras antes que este atinja locais que possam servir

como sitios de nucleagéo e propagacao de trinca.

Tabela 4.7 — Energia de ligac&o para diferentes armadilhas de hidrogénio.

Contorno de alto angulo (15° - 62,8°) | Energia de ligacéo [kJ/mol]

21,9 — 54,4 (DEPOVER; VERBEKEN, 2018;
GERBERICH et al., 1988; LEE; LEE, 1983;
Contorno do antigo gréo austenitico NAGAO et al., 2018; NOVAK et al., 2010;
SCHAFFNER et al., 2018; WANG; AKIYAMA,;
TSUZAKI, 2005)

16,0 — 30,0 (DEPOVER; VERBEKEN, 2016,
Pacotes, blocos e ripas de martensita | 2018; GANGLOFF; SOMERDAY, 2012;
ZAFRA; PERAL; BELZUNCE, 2020)

40,5 — 46,7 (LIU et al., 2018; OKANO;
TAKAGI, 2019)

Interface ferrita/martensita
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Outro fator que contribui para a menor SFH do aco 4130-M na condi¢cdo F40-DP ¢ a
presenca da ferrita. A vantagem da presenca de fases mais ducteis, como bainita ou ferrita,
em reduzir a SFH de acos martensiticos ja foi documentada por Matsuno et al. (2014). Por ser
uma fase inerentemente mais dudctil do que a martensita, a ferrita pode aliviar parte das
tensdes geradas durante o processo de carregamento do aco, atrasando a propagacéo da
trinca (TAKASHIMA et al., 2018; VENEZUELA et al., 2018). Ensaios de carga constante
realizados por Takashima et al. (2018) em agos de alta resisténcia de estrutura martensitica
e DP mostraram uma menor SFH para o ago DP quando a tensé&o aplicada era menor do que
o limite de escoamento do material ensaiado. Os autores concluiram que a presencga da ferrita
suprimia o processo de propagacgdo da trinca no aco DP. Como a o obtida no ensaio ISL
para as condicdes F40-DP, F40-g e F40-G é menor do que seus respectivos limites de
escoamento, os resultados concordam com aqueles obtidos por Takashima et al. (2018). Em
outro trabalho de avaliagdo de SFH de acos DP, realizado por Watanabe et al. (1996), foi
observada uma melhora na SFH causada pela precipitacao de ferrita no contorno de gréo, tal
como observado na microestrutura da condi¢cdo F40-DP. Alguns autores também afirmam que
a capacidade de absorcdo de hidrogénio do ago DP aumenta, dado o maior teor critico de
hidrogénio apresentado pela ferrita em relacdo & martensita (BHADESHIA, 2016;
WATANABE; TAKAI; NAGUMO, 1996). Em outras palavras, no momento em que a martensita
atinge seu teor critico de hidrogénio, a ferrita ainda se mantem ductil (VENEZUELA et al.,
2018).

Da superficie de fratura (Fig. 4.49) tem-se um aspecto predominante de quase-
clivagem, com algumas regides de fratura intergranular. Este comportamento destoa do que
foi observado nas superficies de fratura das condicbes F40-G e F40-g, cujo aspecto
intergranular € marcante, especialmente para a condi¢cdo F40-G. Desta forma, pode-se inferir
que o contorno do AGA n3o € a principal armadilha de hidrogénio para a condi¢io F40-DP. E
possivel observar também algumas marcas de rasgamento (tear ridges), onde houve
separacao da superficie de fratura com intensa deformacao plastica. Estas caracteristicas
apontam gue o processo de fratura induzida por hidrogénio do aco 4130-M na condi¢cdo F40-
DP é acompanhado de intensa deformacao plastica, ou seja, de uma grande movimentacao
de discordancias. Isto é ainda mais evidente ao se observar 0 mapa de misorientacdo de
Kernel apresentado na Fig. 4.50-c, cuja maioria dos valores altos de angulo de misorientacéo
encontram-se concentrados ao redor da trinca.

Outro aspecto que deve ser notado é o caminho da trinca apresentado nas Figs. 4.50-
a e 4.50-b. Comparando estas imagens percebe-se que a trinca se propaga principalmente
pela interface ferrita / martensita ou atraves da ferrita. Além disso, observando o mapa de

misorientacdo de graos da Fig. 4.50-d é possivel notar que os maiores valores de angulo de
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misorientacao estao concentrados na ferrita ao redor da trinca. Isto significa que a ferrita nesta
regido encontra-se intensamente deformada, uma vez que estes valores estdo diretamente
relacionados com a quantidade de discordancias geometricamente necessarias naguela
regido. Portanto, € razoavel supor que a deformacéo local da ferrita possui papel importante
no mecanismo de fratura induzida pelo hidrogénio na condicdo F40-DP. Este resultado se
assemelha ao encontrado por Takashima et al. (2018), que também observaram influéncia
significativa da deformac&o ndo homogénea da ferrita no processo de fratura induzida por
outras de um ago DP com 60 % de martensita. Ao ser deformada, a ferrita passa apresentar
alta concentracao de discordancias, principalmente na interface ferrita / martensita, ja que
esta serve como uma barreira a movimentacao de discordancias, levando ao pile-up nesta
regiao.

Como discutido anteriormente, por ser uma armadilha de hidrogénio, a discordancia
acaba por transportar hidrogénio para a interface ferrita / martensita que, por si s6, também é
uma armadilha forte de hidrogénio. Desta forma, a interface ferrita / martensita acaba sendo
submetida a um enriquecimento localizado de hidrogénio, o que a torna uma regiao
susceptivel a propagacéo da trinca. Uma vez nucleada, a trinca se propaga pela interface
ferrita / martensita ou através da ferrita que, por estar intensamente deformada, apresenta
alta concentracdo de hidrogénio e baixa resisténcia a propagacéo da trinca. No entanto, este
processo nao exclui a possibilidade da trinca se propagar pelo contorno do AGA da martensita,
como mostram as regides de fratura intergranular da Fig. 4.49-a, caso este esteja saturado
com hidrogénio. Asari et al. (2020) propuseram que a trinca induzida por hidrogénio de um
aco DP se inicia por formacéo de defeitos microestruturais estabilizados pelo hidrogénio na
interface ferrita / martensita. Estes defeitos sdo, em sua maioria, microvazios que se formam
devido a interacéo entre discordancias geradas pela deformacao localizada na ferrita. Uma
vez formados, estes microvazios crescem e se interagem, levando ao processo de
trincamento, que se da através da ferrita. Em busca destes defeitos foi realizada uma anélise

da trinca via MEV com maior ampliagdo e as imagens podem ser vistas na Fig. 4.51.
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Microvazios nainterface

ferrita/martensita

Figura 4.51 — (a) trinca de um corpo de prova do a¢o 4130-M na condigdo F40-DP apds ensaio

ISL. (b) ampliagéo da regido marcada em “a”.

Tal como observada por Azari et al. (2018), foi identificada aqui a formacdo de
microvazios na interface ferrita / martensita da condigdo F40-DP. Portanto, pode-se concluir
gue o trincamento da condi¢cdo F40-DP se inicia na interface ferrita / martensita, podendo se
propagar tanto pela interface, como pela ferrita localmente deformada. A Figura 4.52 ilustra o

mecanismo de fratura induzida pelo hidrogénio do ago 4130-M na condigéo F40-DP.

a) Deformacéo localizada na ferrita;

Dual-Phase
Acumulo de discordancias na ) b) Actmulo (_je dISCOI‘dan.CIaS
interface ferrita / manensua/ Ferrita preferencialmente na interface
ferrita/martensita;

c) Enriguecimento localizado da
interface ferrita/martensita com H;

d) Diminuicéo da energia coesiva da
interface ferrita/martensita devido a
alta concentracao de H;

e) Formacédo de microvazios

li - . .

Deformagéo localizada na Microvazios formados na ?St&blhg&dOS pEIIO H dGYIdQ a

ferrita presente na zona de interface ferrita/martensita interacd@o entre discordancias;
alta concentracao de tensao

f) Trinca se inicia na interface
ferrita/martensita e propaga através

@ H aprisionado na interface ferrita/martensita da ferrita deformada;
@ H aprisionado e transportado pelas discordancias 9) Flr_atura com aspecto de quase-
clivagem;

Figura 4.52 — Modelo proposto para o mecanismo de fratura induzida pelo hidrogénio do aco
4130-M com microestrutura dual-phase e dureza de 40 HRC.
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4.3.5. Efeito da Temperatura do Meio

Nesta sessdo apresenta-se o efeito da temperatura do meio na SFH do aco 4130-M e
4137-M nas condicdes F40-g e C40-g, respectivamente. Foram realizados ensaios ISL nas
temperaturas de 4 °C, 24 °C e 54 °C para a condicdo F40-g e 4 °C e 24 °C para a condicdo
C40-g. Os resultados das tensdes limites de fratura e do teor de hidrogénio difusivel das
condi¢fes citadas, juntamente com o valor-p obtido do teste de Mann-Whitney, podem ser
vistos nas Fig. 4.53 e 4.54. As superficies de fratura e os mapas de polo inverso em Z e
misorientacdo de Kernion dos corpos de prova ensaiados em diferentes temperaturas estao
registradas nas Figs. 4.55 a 4.58.

100

m4130-M 4 24 o4
m4137-M Temperatura [°C]

Figura 4.53 — Tensao limite de propagacao de trinca obtida dos ensaios ISL realizados em
diferentes temperaturas nos acos 4130-M e 4137-M com dureza de 40 HRC.
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Par Valor-p
4 horas
24°Cl4°C 0,1437
24°C /54 °C 0,2101
4°C /54 °C 0,5309
1 hora
24°Cl4°C 0,0209
24°C /54 °C 0,0433
4°C /54 °C 0,0209
Par Valor-p
4 horas
24°Cl4°C 0,2506
1 hora
24°Cl4°C 0,6015

Figura 4.54 - Resultados dos ensaios de quantificacdo do teor de Hgi realizados nos acos
4130-M (a) e 4137-M (b) com dureza de 40 HRC carregados com hidrogénio por 4 horas e 1

hora.
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Argus
MO kernel MAG: 5000x HV: 20 KV WD: 16.1 mm Px: 68 nm

i
MO kemel  MAG: 5000x HV: 20V WD: 180 mm Px: 77 nm

Argus
MO kernel MAG: 5000x  HV: 20.0 &V WD: 18.0mm  Px: 84 nm

0.5 1.5 2.5 3.5 4.5
o B

Angulo de Misorientagao

Figura 4.56 — Mapa de polo inverso em Z (a, c, €) e misorientacéo de Kernion (b, d, f) da trinca
do aco 4130-M na condicao F40-g apOs o ensaio ISL a 4 °C (a, b), 24 °C (c, d) e 54 °C (e, f).
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Figura 4.57 - Superficie de fratura do a
24 °C (b).
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0.5 1.5 2.5 3.5 4.5
— cee— B

Angulo de Misorientagio

1.5 25 35
ee—
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Figura 4.58 — Mapa de polo inverso em Z (a, c) e misorientacéo de Kernion (b, d) da trinca do
aco 4137-M na condigcdo C40-g ap6s o ensaio ISL a4 °C (a, b) e 24 °C (c, d).

Observa-se que o teor de Hgit ndo apresentou diferenga significativa com a temperatura
para ambos o0s acos apds 4 horas de permeacdo, indicando que para este tempo de
carregamento, as amostras estavam saturadas com hidrogénio. Com este resultado pode-se
concluir que, dado o tempo necessario, a quantidade de hidrogénio para saturar as amostras
ndo altera com a variacdo da temperatura no intervalo estudado. Por outro lado, quando a
permeacdo foi realizada por 1 hora, foi possivel notar uma diferenca significativa entre os
teores de Hqir medidos para o aco 4130-M na condi¢cdo F40-g, bem como uma tendéncia de
aumento do teor de Hgir com 0 aumento da temperatura. Isto se justifica pois, conforme prevé
a lei de Fick, o coeficiente de difusdo de hidrogénio nos acos aumenta com o aumento da
temperatura. A Figura 4.59 mostra um exemplo deste comportamento observado em um aco
ARBL. O aco 4137-M na condicdo C40-g ndo apresentou diferenca significativa no teor de Hgi
medido a 24 °C e a 4 °C para 1 hora de permeacgédo. Porém, é possivel notar uma tendéncia

de aumento da média do teor de Hgr com 0 aumento da temperatura.
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Figura 4.59 - Coeficiente de difusdo do hidrogénio em um ago ARBL (0,22 %C -
3,4 %Cr+Ni+Mo) medido em diferentes temperaturas (CHENG; ZHANG, 2020).

A o foi menor para a temperatura de 24 °C, ndo apresentando diferenca significativa
da tenséo obtida a 4 °C. Por outro lado, para o ago 4130-M a ow observada a 54 °C aumentou
significativamente se comparada as outras temperaturas. Dito isto, para entender o efeito da

temperatura na SFH devem ser considerados os seguintes fatores:

e O coeficiente de difusdo do hidrogénio é diretamente proporcional a temperatura
(NAGUMO, 2016). Esta tendéncia foi observada nos ensaios de quantificacio do
teor de Ha;

e A adsorcdo do hidrogénio na superficie do material é favorecida em menores
temperaturas (BORCHERS; MICHLER; PUNDT, 2008; PASCO; FICALORA,
1981);

¢ Quando a temperatura € menor que a temperatura ambiente, a queda na difusdo
do hidrogénio pode retardar a saturacdo das armadilhas de hidrogénio. Por outro
lado, em temperaturas maiores, a mobilidade do hidrogénio aumenta, o que causa
uma diminuicdo na capacidade de aprisionamento das armadilhas de H
(BORCHERS; MICHLER; PUNDT, 2008; DEL-POZO; VILLALOBOS; SERNA,
2020);

e A principal armadilha de hidrogénio em acos ARBL martensiticos é a discordancia
(ZAFRA; PERAL; BELZUNCE, 2020);

e Quando a permeacdo de hidrogénio é simultanea a aplicacdo de forca, as
discordancias séo responsaveis pela maior parte do transporte de hidrogénio
(QUADRINI, 1988).
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Apesar de alguns autores afirmarem que a temperatura de maxima SFH apresentada
por alguns acos esteja relacionada ao processo de adsorcdo de hidrogénio na superficie do
metal, este comportamento ndo se aplica aos resultados aqui apresentados (GANGLOFF;
WEI, 1977; RANSOM; FICALORA, 1980). Isto se da pelo fato de que foi observado o aumento
do teor de Hqir com 0 aumento da temperatura do meio, mesmo havendo uma diminuicdo da
tendéncia de adsorcao de hidrogénio na superficie do material. Pode-se supor que para o
intervalo de temperatura estudado (4 °C — 54 °C), apesar do efeito de temperatura na
adsorcdo do hidrogénio existir, ele ndo parece ser significativo. Outra possivel explicacdo
pode vir do fato de que apesar da adsorcéo ser favorecida a 4 °C, tem-se uma diminui¢do na
taxa de reducédo de hidrogénio molecular em hidrogénio atbmico de modo que ha pouca oferta
de H* (PASCO; FICALORA, 1981). A medida que a temperatura aumenta ha o aumento da
geracao de hidrogénio atdbmico e, mesmo com a redugéo da adsor¢éo, o aumento é tal que a
quantidade de hidrogénio que difunde para o material também aumenta (NOZARI, 2002).
Entretanto, neste caso deveria ter sido observado um aumento na SFH com o aumento da
temperatura, o que néo foi o caso. Sendo assim, o processo de nucleagdo e propagacao da
trinca e sua dependéncia da temperatura do meio parece estar mais relacionado a difusdo do
hidrogénio do que sua adsorcao na superficie do material.

A maior o observada a 54 °C para o aco 4130-M pode ser explicada atentando-se
para o aumento da difusividade do hidrogénio e seu aprisionamento pelas discordancias. Por
ser uma armadilha de hidrogénio de baixa energia (~12 kJ/mol), a discordancia passa a
‘prender” uma menor quantidade de hidrogénio a medida que a temperatura do meio
aumenta. Como resultado, a quantidade de hidrogénio transportada pelas discordancias até
araiz do entalhe é menor. Além disso, pode-se afirmar que outras armadilhas de baixa energia
como contornos de ripas e outras interfaces coerentes retém menos hidrogénio a 54 °C do
que em temperaturas mais baixas. Porém, com o avan¢o do ensaio a tensdo aplicada
aumenta, aumentando a concentracdo de tensdo na raiz do entalhe, o que aumenta a
tendéncia do hidrogénio de se concentrar nessa regido, atingindo a quantidade critica de
hidrogénio necesséria para iniciar a trinca (WANG; AKIYAMA; TSUZAKI, 2006).
Eventualmente, havera a saturacao de hidrogénio na raiz do entalhe, causando a nucleacao
e propagacéo da trinca. Portanto, a 54 °C as condi¢Oes para iniciar a trinca foram atendidas
em tensbes aplicadas maiores do que aquelas observadas em menores temperaturas.
Ensaios BTD realizados por Galliano et al. (2017) em uma superliga de Nia 80 °C e a 300 °C
mostraram uma maior fragilizacdo na temperatura de 80 °C. Um dos fatores que os autores
utilizaram para explicar este comportamento foi a maior quantidade de hidrogénio aprisionada
e transportada pelas discordancias em menores temperaturas. Quadrini (1988) também

utilizou este argumento para explicar a menor tenséao de ruptura observada no ago 40NiCrMo7
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temperado, ensaiado via carga constante a 60 °C, quando comparado ao ensaio realizado a
22 °C. Tan;Gao;Wan (1993) verificaram que o aumento da temperatura diminui a interacédo
entre hidrogénio e discordancias no aco 30NiCrMo-Ni2A, que passa a ser negligenciavel para
temperaturas acima de 493 K (220 °C).

Embora n&o tenha sido observada diferenca significativa entre as own obtidas a 4 °C e
a 24 °C, a disperséo de resultados nos ensaios ISL elucida o efeito da temperatura. Os
resultados dos ensaios ISL realizados a 24 °C, 4 °C e 54 °C podem ser vistos na Fig. 4.60.
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Figura 4.60 — Curvas forca vs. tempo obtidas dos ensaios ISL realizados a 24 °C (a, b) e 4 °C
(c, d) e 54 °C (e) nos agos 4130-M (a, c, e) e 4137-M (b, d) na condicdo de menor tamanho
de gréo e dureza de 40 HRC.
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Observando os resultados dos ensaios ISL apresentados na Fig. 4.60, nota-se uma
menor dispersao entre os valores de Py, obtidos a 4 °C do que aqueles obtidos a 24 °C. Este
comportamento indica que a saturacdo da raiz do entalhne com hidrogénio é atingida mais
rapidamente a 4 °C, mas, havendo condi¢des para a saturacéo a 24 °C, os valores de P se
aproximam. A diminuicdo da temperatura acarreta numa menor mobilidade dos atomos de
hidrogénio ao redor das discordancias, o que leva a uma maior quantidade de atomos de
hidrogénio transportado e retido pelas discordancias na raiz do entalhe. Desta forma, para um
mesmo intervalo de tempo e tenséo aplicada, a quantidade de hidrogénio na raiz do entalhe
serd maior para a temperatura de 4 °C. Porém, ao seguir com os ensaios ISL o maior tempo
de ensaio e a menor taxa de carregamento possibilitam a saturacdo da raiz do entalhe a 24 °C,
levando a uma reducdo do Py para valores proximos aqueles obtidos a 4 °C. No entanto,
observando os resultados do ensaio ISL realizado no aco 4130-M a 54 °C (Fig. 4.60-e)
também houve uma menor disperséo de resultados entre os ensaios. Porém o Py, obtido nesta
condig&o foi maior que das outras temperaturas sendo de 30,8 %Prrs. Neste caso, pode-se
inferir que a 54 °C o estado de tenséo e deformagéo na raiz do entalhe necessario para levar
ao trincamento induzido pelo hidrogénio, é apenas atingido em tensbes maiores que aquelas
observadas nas menores temperaturas. A menor dispersdo vem do fato de que, uma vez
atingido este estado de tensdo e deformacdo, havendo tempo de difusédo suficiente, esta
regido satura-se com hidrogénio e a trinca se inicia. Como a tendéncia do ensaio ISL é refinar
o perfil de carregamento, aumentado assim o tempo total de ensaio, esta saturacdo sera
garantida logo que o nivel de tens@es for atingido. Deste comportamento pode-se inferir que
a saturacao da raiz do entalhe com hidrogénio a 4 °C se d& principalmente por aprisionamento
e transporte de hidrogénio por discordancias. Mas a medida que a temperatura aumenta o
transporte de hidrogénio por discordancias € desfavorecido e taxa de difusédo do hidrogénio
aumenta ao ponto que seu papel passa a ser mais relevante na saturacdo do entalhe a 54 °C.

Este mecanismo € ilustrado esquematicamente na Fig. 4.61.
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Figura 4.61 — llustragcdo do mecanismo de saturacdo da raiz do entalhe com hidrogénio e sua

variacdo com a temperatura do meio o ensaio ISL.
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A tendéncia de haver ndo s6 um valor, mas uma faixa de temperatura na qual a SFH
€ maxima também ja foi observada por outros autores na literatura (TAN; GAO; WAN, 1993;
WILLIAMS; NELSON, 1970). Porém, é importante ressaltar que acos podem apresentar uma
diminuicdo na SFH quando expostos a temperaturas mais baixas. Ensaios BTD realizados
por Zhang et al. (2006) em um ago inoxidavel austenitico, com temperaturas variando de 80
Ka 300K (-193 °C a 27 °C), em um ambiente de 1 MPa de pressao de hidrogénio, mostraram
que para temperaturas menores que -23 °C havia reducdo da SFH. Os autores concluiram
que a diminuigéo da difusdo do hidrogénio dificultou seu acimulo na regido de concentragédo
de tensdo. O mesmo comportamento foi evidenciado por Quadrini (1988) na liga 30NiCrMo7
temperado com permeacéo de hidrogénio in-situ, comparando resultados obtidos a 2 °C e
22 °C. O autor relacionou este comportamento a taxa de difusdo de hidrogénio que, por ser
mais baixa, levava mais tempo para saturar as armadilhas de hidrogénio. Apesar de serem
temperaturas préoximas das avaliadas no presente trabalho, o aco utilizado por Quadrini (1988)
encontrava-se na condi¢do temperada e, ao ensaiar o mesmo aco revenido a 500 °C, pouca
influéncia da temperatura foi observada. Em outro trabalho realizado por Lee et al. (2021) em
uma liga CoCrFeMnNi, os resultados mostraram que a liga apresentava FH nas temperaturas
de 298 K e 177 K (25 °C e -96 °C), enquanto que a 77 K (-196 °C) a FH néo foi observada.
Além disso, pouca diferenga entre os indices de fragilizacdo nas temperaturas de 298 K e
177 K foi percebida. Os autores atribuiram a observancia da FH & concentracdo preferencial
de hidrogénio nas jungdes triplas de contornos de gréo e contornos de maclas geradas
durante a deformag&o. Porém, na temperatura de 77 K a queda na difus&o do hidrogénio foi
tal que ndo havia hidrogénio suficiente para causar a fragilizacao da liga.

Estes resultados mostram que, embora a diminuicdo da temperatura aumente a
quantidade de hidrogénio aprisionada e transportada pelas discordancias, a diminuicdo do
coeficiente de difusdo pode atrasar a saturagéo das armadilhas de hidrogénio, o que diminui
a chance de haver FH. Estendendo este raciocinio para os ensaios ISL, como o tempo do
patamar no ensaio é limitado, é possivel que ndo haja tempo suficiente para a saturacao do
entalhe em temperaturas menores que 4 °C. Como resultado, a tensdo necessaria para levar
a fratura aumenta. Porém, para confirmar esta hipétese seria necessario realizar ensaios ISL
em temperaturas menores que 4 °C.

De forma geral, a tendéncia mostrada pelos resultados dos ensaios ISL realizados em
diferentes temperaturas neste trabalho é de que existe uma faixa de temperaturas de maxima
SFH, cujo valor maximo é proximo a temperatura ambiente. De fato, é informado na literatura
gue na temperatura ambiente os acos tendem a apresentar uma maior SFH, principalmente
0s agos carbono de alta resisténcia (CHANDLER, 1978; DEL-POZO; VILLALOBOS; SERNA,

2020; WANHILL et al., 2014). A raz&o para este comportamento esté diretamente relacionada
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ao efeito da temperatura na difusdo e acumulo de hidrogénio na raiz do entalhe, conforme
discutido acima. Apesar de haver relatos na literatura de queda na SFH em baixas
temperaturas, esta tendéncia € mais comumente observada em temperaturas menores que
as avaliadas neste trabalho, sendo da ordem de -25 °C a -40 °C para acos carbono da alta
resisténcia.

Das superficies de fratura e imagens obtidas por EBSD da trinca ap6s o ensaio ISL
em diferentes temperaturas (Figs. 4.55 a 4.58) ndo foi notada diferenga significativa nas
caracteristicas das fraturas apos o ensaio. Em todas as temperaturas a fratura apresentou
aspecto misto com caracteristicas intergranular e de quase-clivagem, indicando que a trinca
se propaga tanto pelo contorno do antigo grao austenitico como pelos contornos da
martensita. Como discutido anteriormente, estes contornos sao caracterizados como
contornos de alto angulo e, além de serem armadilhas de hidrogénio fortes, servem como
barreira a movimentacdo das discordancias, que acabam empilhando nestes contornos
aumentando sua concentragdo de hidrogénio. Além disso, a similaridade entre as superficies
de fratura sugere que a fratura induzida por hidrogénio ocorreu apdés a saturagdo dos
contornos na raiz do entalhe. Saturacdo essa que depende da temperatura do meio e do
transporte de hidrogénio pelas discordancias.

Um comportamento interessante observado nos ensaios ISL realizados em diferentes
temperaturas foi a queda da forgca causada pela propagacdo da trinca induzida pelo
hidrogénio. Apesar de ter sido observada uma tendéncia de maxima fragilizagéo a 24 °C, este
comportamento ndo foi evidenciado na taxa de queda de for¢ca dos ensaios ISL. Para
compreender esta divergéncia deve-se diferenciar o inicio de nucleacdo da trinca induzida
pelo H da sua propagacao. O primeiro depende da saturacdo das armadilhas na regido da
raiz do entalhe com H e também do estado de tensédo e deformacao naquela regido, como
esquematizado na Fig. 4.61. Ja o segundo é diretamente proporcional a quantidade de H que
difunde do meio para o material, sem haver a influéncia da tensdo aplicada, ou seja, na regiao
fora da raiz do entalhe. A Figura 4.62 mostra um exemplo de queda de forca obtida para cada

temperatura ensaiada nos dois agos.
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Figura 4.62 —Queda de forga observada nos ensaios ISL realizados no aco (a, b, ¢) 4130-M e
(d, e) 4137-M, (a, d) 4 °C, (b, e€) 24 °C e (c) 54 °C ambos com menor tamanho de gréo e
dureza de 40 HRC.

Na Figura 4.62 nota-se que a taxa de queda da forga durante o ensaio ISL foi maior
com o aumento da temperatura do meio para os dois agos. Como a queda de forga é causada
pela propagacéo da trinca induzida pelo hidrogénio, é razoavel afirmar que a taxa de queda
de forca reflete a taxa de propagacgéo da trinca. Portanto, pode-se concluir que a taxa de
propagacdo da trinca induzida pelo hidrogénio no ensaio ISL depende do coeficiente de
difusdo do hidrogénio, diferentemente do ow que apresentou um valor limite em torno da
temperatura ambiente. Os resultados obtidos mostram que a saturacdo do entalhe passa a
depender mais da difusdo do hidrogénio do que do transporte por discordancias a medida que
a temperatura do meio aumenta. No caso da taxa de propagacao da trinca deve-se levar em
conta 0 estado de tensdo a frente da trinca. A tensdo a frente de uma trinca é
consideravelmente maior que a apresentada na raiz do entalhe e, com isso, a tendéncia do
hidrogénio de se difundir para esta regido também sera maior. Logo, esta regido € saturada
mais rapidamente com o aumento do coeficiente de difusédo do hidrogénio. Simulacdes de
difusdo do hidrogénio realizadas por Jeon et al. (2015) considerando concentradores de
tensao diferentes (entalhes com diferentes raios e trinca) mostraram que a medida que o raio
do entalhe diminui até que se chegue a condicao de uma trinca, a concentracdo de hidrogénio
nos intersticios da microestrutura na regido adjacente ao concentrador aumenta. Os
resultados obtidos pelos autores podem ser vistos na Fig. 4.63. Este comportamento resulta
da tenséo hidrostéatica a frente do entalhe, que aumenta com a dimiui¢do do raio, até que se

chegue a condicdo de uma trinca (raio tende a zero). Neste caso, tem-se a maior tenséo
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hidrostatica, o que significa maior expanséo do reticulo cristalino que, por sua vez, aumenta

0s espacos intersticiais favorencendo a difusédo do hidrogénio naquela regido.

Cv (&tomos/mm3)

+5.000e+14
+4.583e+14
+

1S
-
o
~N
)

o+

-
S

+4.167e+13
+0.000e+00

CL (atomos/mm3)

+5.000e+14
+4.583e+14

- +4.167e+14

- +3.750e+14
+3.333e+14
+2.917e+14
+2.500e+14
+2.083e+14
+1.667e+14
o +1.250e+14
+8.333e+13
+4.167e+13
+0.000e+00

Figura 4.63 — Perfil de concentracdo de H nos intersticios (C.) em amostras C(T) sob a mesma
condicéo de carregamento: (a) trinca, (b) entalhe com raio de 0,8 mm, (c) entalhe com raio de
1,5 mm (JEON et al., 2015).

Outro fator que deve ser considerado é a concentracdo de hidrogénio nos contornos.
Sabe-se que, uma vez que a trinca se inicia, ela se propaga pelos locais de maior
concentracdo de hidrogénio que, de acordo com as Figs. 4.55 e 4.57, sdo os contornos do
AGA e dos blocos de martensita (DAS, 2016). Considerando que estes contornos possuem
alta energia de aprisionamento, espera-se que a quantidade de hidrogénio retida nos mesmos
aumente & medida que o coeficiente de difusdo do hidrogénio aumenta. Além disso, como a
permeacdo de hidrogénio é simultdnea a aplicacdo de forca durante o ensaio, pode-se
considerar que a concentracéo de hidrogénio no interior do material, desconsiderando a raiz
do entalhe, aumenta com o0 aumento da temperatura do meio desde que o material ndo esteja
saturado, como visto na Fig 4.54-a. Sendo assim, é razoavel assumir que a concentracao de
hidrogénio na ponta da trinca aumenta a medida que a temperatura do meio aumenta,
especialmente nos contornos de alto angulo, o que eleva a taxa de propagacao e também a

taxa de queda de forca no ensaio ISL.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

Investigou-se no presente trabalho os efeitos da fragilizacdo por hidrogénio em dois
acos ARBL (4130-M e 4137-M) considerando diferentes fatores, tais como: niveis de
resisténcia mecanica, variagdo microestrutural e temperatura do meio. A analise da influéncia
destes fatores foi realizada por meio do ensaio ISL, utilizando 4gua deionizada + 3,5 % NaCl
como fluido eletrolitico e polarizagédo catodica de -1,2 Vagagel. Adicionalmente, foi realizado
um trabalho investigativo para obtencdo das curvas de revenimento e do comportamento de
variagdo do tamanho do AGA com a temperatura de austenitizagdo para os dois agos.
Também foi selecionado o melhor ataque quimico para visualizagdo do contorno do antigo

grao austenitico. A partir dos resultados as seguintes conclusdes sao apresentadas.

5.1. Ensaios ISL

a) A metodologia desenvolvida para a identificacdo do Pw no ensaio de ISL das
condicdes de baixa dureza se mostrou eficaz. Desta forma foi possivel ampliar o
campo de aplicagcdo da norma do ensaio e testar materiais com durezas abaixo do
nivel minimo ditado pela norma ASTM F1624;

b) Os ensaios de validacdo da metodologia de identificacdo do Pw» comprovaram que
€ necessario atingir uma tenséo e concentracdo de hidrogénio criticos na raiz do
entalhe para se nuclear a uma trinca, independentemente da taxa de deformacéao.

c) Todas as condi¢Bes ensaiadas foram susceptiveis a fragilizagdo por hidrogénio,
tendo em vista que o Pw foi menor que 75 %Pres € incorrendo no critério de

susceptibilidade estabelecido pela norma ASTM F1624;
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5.2. Influéncia dos Parametros Estudados na Susceptibilidade a Fragilizacdo por
Hidrogénio dos acos 4130-M e 4137-M.

d)

f)

g9)

h)

A SFH dos dois acos aumentou com o aumento da sua dureza. Este
comportamento resulta da diminuicdo natural da tenacidade do material e também
do maior nimero de armadilhas reversiveis de H, especialmente discordancias,
nos contornos do AGA, quando a temperatura de revenimento € menor.

Os acgos 4130-M e 4137-M com dureza de 40 HRC e maior tamanho de grao (F40-
G e C40-G) mostraram maior SFH do que a condicdo de mesma dureza e menor
tamanho do AGA (F40-g e C40-g). Este comportamento se da pela menor
densidade de contornos de grdo, o que implica em uma menor quantidade de
armadilhas de hidrogénio, permitindo que o hidrogénio se difunda para regides de
alta concentracdo de tensdo. Além disso, o maior tamanho AGA resulta numa
maior concentragdo de discordancias nos contornos de graos, aumentando tanto
a concentracéo de tensdo, como a concentracdo de hidrogénio nestes contornos;
O aco 4130-M com dureza de 40 HRC e microestrutura dual-phase (F40-DP)
mostrou menor SFH que as condi¢gbes F40-G e F40-g. A raz&o disto esta na maior
densidade de contornos de alto angulo, principalmente contorno do AGA e da
interface ferrita/martensita, que funcionam como armadilhas fortes de hidrogénio,
reduzindo sua difuséo para locais de maior concentracdo de tensdo. Além disso, a
deformacéo local da ferrita na condicdo F40-DP alivia as tensdes geradas durante
0 carregamento e direciona o hidrogénio para a ferrita, que é menos susceptivel
gue a martensita;

Os ensaios ISL em diferentes temperaturas do meio confirmaram que a
temperatura ambiente € a mais critica para a ocorréncia de fragilizacdo por
hidrogénio. Além disso, foi possivel verificar o efeito da temperatura na mobilidade
do hidrogénio através da variabilidade entre os ensaios a 24 °C e a 4 °C. Foi
constatado que a saturagéo do entalhe com hidrogénio a 4 °C se da principalmente
por transporte de hidrogénio por discordancias, enquanto que a 54 °C a difusédo do
hidrogénio passa a ser o mecanismo dominante. A 24°C a saturagdo do entalhe
com hidrogénio se da pela atuacdo destes dois mecanismos de transporte de
hidrogénio simultaneamente.

Foi observado que a taxa de propagacdo de trinca induzida pelo hidrogénio
aumenta com o aumento da temperatura do meio e, diferentemente do momento
de nucleacao da trinca, € proporcional ao coeficiente de difusédo do hidrogénio. Isto

se d4, pois, a trinca se propaga pelos contornos de alto angulo saturados com
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hidrogénio e, uma vez fora da regido da raiz do entalhe, a saturacdo destes
contornos depende apenas da difusédo do H;

i) A fractografia revelou caracteristicas de fratura fragil para todas as condicdes
ensaiadas com permeacdo de hidrogénio. Adicionalmente, percebeu-se uma
transicdo de fratura predominantemente intergranular para uma fratura com
aspecto de quase-clivagem a medida que o material apresentava menor SFH. A

Tab. 5.1 a seguir mostra uma sintese dos mecanismos de fratura induzida pelo

hidrogénio observados no presente trabalho.

Tabela 5.1 — Sintese dos mecanismos de fratura induzida pelo H observados.

clivagem) a medida que o
grao diminui

Parametro Mecanismo de Fratura Causa
. . Quanto menor a dureza menor a

Transicdo de intergranular uantidade de armadilhas de H nos

para quase clivagem a 9 ~ ;
Dureza medida que a dureza contornos de grao e maior a

iedida q quantidade de deformacao plastica
diminui ;
envolvida na fratura.

Transicao de intergranular Quanto maior o tamanho do antigo
ANtigo arso para aspecto misto grao austenitico maior a quantidade
aust%nigt]ico (intergranular + quase- de discordancias que se acumulam

no contorno de gréo, levando a um
enriguecimento local de H.

Microestrutura

Fratura com aspecto
predominante de quase-

A deformacéo localizada da ferrita
direciona o H para a ferrita, levando a
geragao de microvazios na interface
martensita/ferrita onde a trinca se

dual-phase clivagem inicia e propaga pela ferrita
deformada ou pela interface
martensita/ferrita.
A fratura sé ocorre ap6s atingir uma
, concentracao critica de H nos
Temperatura Mista sem mudanca para 0s contornos de alto Angulo que n&o
do meio 3 niveis de temperatura

muda com a mudanca da temperatura
do meio

5.3. Aspectos Importantes para a Industria

A técnica ISL pode ser de grande auxilio no estudo da fragilizacdo por hidrogénio e
também para a indUstria. Devido a sua versatilidade, tempo de execucao e boa precisdo, essa
técnica se configura como uma ferramenta promissora no ambito de andlise da
susceptibilidade a fragilizacao por hidrogénio. Como contribuicéo direta do ensaio ISL, pode-

se citar: andlise de falha, classificacdo de materiais, selecdo de revestimentos, qualificagdo
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de componentes mecanicos, dentre outros. Ja de forma indireta, o ensaio ISL pode auxiliar

na elaboracdo de procedimentos de fabricacdo de materiais, tratamentos térmicos,

elaboracdo de normas e procedimentos para materiais que serdo utilizados em ambiente

contendo hidrogénio, etc.

Neste trabalho avaliaram-se os efeitos de parametros microestruturais e do meio na

susceptibilidade a fragilizagéo por hidrogénio de agos de alta resisténcia e baixa liga por meio

do ensaio ISL. Além das contribuicdes acima relacionadas a técnica, o presente trabalho

contribuiu nos seguintes aspectos:

a)

b)

d)

Desenvolvimento de uma metodologia para a identificacdo do Py de acos com
dureza de 32 HRC, dureza esta que é usualmente utilizada em parafusos e
fixadores para aplicagc6es sour, especialmente na area de 6leo e gas;

Na condicdo do ago 4130-M com dureza de 40 HRC foi observado que a
microestrutura dual-phase apresentou menor SFH. Apesar de n&o encontrar
aplicacdo na area de Oleo e gas devido a alta SFH em meio assistido ha a
possibilidade desta condicdo microestrutural ser utilizada em aplicagbes menos
agressivas;

O estudo da influéncia de pardmetros microestruturais e do meio na SFH de agos
ARBL permite propor melhorias na fabricacdo de agos para trabalho em meio
agressivo. Por exemplo, neste trabalho foi visto que aumentar a frag&o de contorno
de alto angulo pode aumentar a resisténcia a fragilizacdo por hidrogénio dos acos.
Tais contornos podem ser o contorno do antigo grdo austenitico, interfaces
ferrita/martensita (no caso do presente trabalho) ou outras fases, interfaces
incoerentes, como as de carbonetos com a matriz, precipitados, entre outros;

O entendimento de como ocorre o0 mecanismo de FH em diferentes temperaturas
guando se tem um concentrador de tensdo pode ser aplicado, por exemplo, em
fixadores submarinos, cuja temperatura pode chegar a 4 °C ou em reatores nuclear

onde a temperatura ultrapassa 100 °C.
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CAPITULO VI

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Realizacdo de um planejamento fatorial completo de forma a avaliar possiveis
interagBes entre dois ou mais pardmetros microestruturais e do meio na susceptibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio de acos de alta resisténcia e baixa liga. Por exemplo, realizar
ensaios ISL em acos ARBL com dois tamanhos do antigo grédo austenitico, dois niveis de
dureza e dois niveis de temperatura do meio;

Realizar ensaios ISL em temperaturas menores que 4 °C para verificar se o efeito de
diminui¢@o da susceptibilidade & fragilizacéo por hidrogénio com a diminui¢cdo da temperatura,
pode ser observado pelo ensaio ISL. Analogamente, realizar ensaios ISL em temperaturas
mais altas que 54 °C para verificar se a tendéncia de diminuicdo da SFH se mantém com o
aumento da temperatura do meio;

Investigar microestruturas que possam aliar alta resisténcia mecanica com baixa
susceptibilidade a fragilizacéo por hidrogénio, haja vista a grande demanda apresentada por
diversos setores da industria, especialmente para agos carbono;

Validar a metodologia de identificacdo do P pelo método da rigidez para agcos com
durezas menores que 32 HRC e também para materiais menos susceptiveis como ligas de
Ni, Al e Mo;

Replicar as condigbes investigadas no presente trabalho utilizando outros ensaios de
andlise de susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio, por exemplo, o ensaio de tragcéo
BTD, ensaio com carga constante, small punch test, etc. e, assim, correlacionar os resultados
obtidos entre si;

Utilizacdo de técnicas que permitam visualizar os locais de maior concentragdo de
hidrogénio no ago, como a técnica de microprinting. Desta forma é possivel verificar e
confirmar as tendéncias de concentracdo do hidrogénio nos contornos que foram observadas

nas superficies de fratura e também nas imagens obtidas via EBSD.
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ANEXO A — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO TERMOPAR DO FORNO
UTILIZADO PARA REALIZAR OS TRATAENTOS TERMICOS (1/2)
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i 4

CERTIFICADO DE CALBRAGAO N° J012455/2018 M0N0

1. Dados do Instrumento ¢ Solicitante:
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Rua Bahva, 3465 - Bumaenay - SC
Solicitante: FORNOS JUNG LTDA
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Fabricante: NOVUS
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Valor do uma divisio: 1°C Data da calibragio: 230372018
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2. Procedimento
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certificado CR-02206/17 Rev-00 RBC/ICONSISTEC, vilido até 04/2018;

“Esta cortificado atende aos requisitos de acreditagio pels CGCRE gue avaliou a competdncia do laboratério e comprovou
sua rastreabilidade a padrées nacionais de medida (ou ac Sistema Internacional de Unidades - SI)”

3. Tabela de Resultados Unidade : °C
0*a 1100°C
Média Obtida Média Obtida Erro de Incerteza de . S B
{nstrumento) (Padrio Utitizado) Medigio Modicao (mm),
400 400.0 00 1.2 200 - 130
650 650,0 0.0 15 200 - 130
750 750,0 00 22 200 - 130
895 500.0 1.0 22 200 - 130
1088 11000 -20 22 200 - 130
4. Condigoes Ambientais e Local
Local da Calibracho: KAL Laboratdnos de Metrologis
Temperatura: 23'Cz25°C

Umidade Relativa do Ar: 50 %ur £ 20 S%ur
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ANEXO C — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE TRACAO
(1/4)

CERTIFICADO DE CALIBRACAO .

EMITENTE: LABORATORIO DE CALIBRAGAO INSTRON
DATA DE EMISSAO NUMERD DO CERTIFICADO:
10-May-16 16051001MC

| Ao
Equipamentos Clentificos instron Ltda
> Praga dos Begt: 14 Contro C. d Pagna 1 0o 4 pagnas

INSTRON ANphavilo, Barver|, 59 06453-061 SIGNATARIO APROVADOD

Tolofong: +55(11) 4680.5481
Fax: +55(41) 30355421
E-nall: service_brasd@instror. com

Flavio H. D'Agostine
Tipo de calibragio: Forga
Padrio relevante: 1SO 7500-1: 2004
Data da calibrago: 10-May-16

Neaww: UFU « Lab. de Teenologia em Awne ¢ Desga
Local Av. Jobe Neves de Avila, 2121 « Campus Santa Moeics Hioco 4§
Uberldadss MG 18408-100

Pai Rraail
Temperanrs ambimte: BxC
O CIN" do gomtrato
Comtaso Ruphael Roerersde Pires Eamail  raphactrpuesicyaloo, oom
Fabicaate INSTRON Fahncante INSTRON
1D do vistema FROIMTUGI6R D do teanadutor:  2527-11 17302718
Tgo Servo-Hadrbalica Capacadade 100 kN

Intervalo umca Tyw Temd Compressbo
Amo de fatr 2013
A maguina de sestes acima fin venificada com os mdicadiares ¢ nos modos dos sbaive o da fonga,

o acoedo com & mertia IS0 75001 usando e

uip de venili librado de scords ovm 3 norma IS0 376
Indicader 1.« Leitura digital: Comsede v, Y374 (AN)
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du intervalo Teservalo da forge sestads Statenia
() am Modo Claws *
i 2474w 10134 Tensin 1
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® £ tanae s Mo para saw intervale Areva e segwnts crre nypweritiridade e paars Sena e ¢ i i dv dhe et
e hese
Método de verificacho
O caloddo da p « do arro de rep dade 0 a clasuficagho do & £ de wten furam realizados de
#co0do com 0 mesado expecificado so Anexo C de norms 150 7500}
A maquina & tovte foi verificads na condigho “contl : da*

Antes da calibragio. ¥ maquina fol inspecionads pars s venificar se el sstava em boas condighen de funcxaramensn, sendo

Instron CalpeoCR versdo .29
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ANEXO C - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE TRACAO (2/4)

CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO

DE CALIBRACAD - REC)

LABORATORIO DE CALBRACAD ACREDITADO No. 0443 (REDE SRASILEIRA

sado compronads gut satisfaria o Suvrues da segle ¢ da somna 150 VD |

ot L ax fan Se w0 s readuar o caldeachs

NUMERD DO CERT#ICADO

Pagra 2 %o 4 pagras

1§

Classe 2 AN)
os
1 “n 0 0%
&£ oo LM L ow 1 L s
-~ o a0l £ - a0 1 as a2
~ oM S L i 100 oS 1 ew LR
o < 0m o 41 L T o aw LR
COMPRESSAO
o Emve Erre e Fovo e Ewas lncencea &6
oho | cho > o 1 = c et medh®
*« do mremsio (L) o~ (o) e 1= AN
T80 Intervabe “ (cscals comnplots -180.841 4AN)
Rooroepan O ns
» 4an <23 424 ace 0s 03 .S
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ANEXO C - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE TRACAO (3/4)
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ANEXO C - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE TRACAO (4/4)

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO

LABORATORIO DE CALIBRACAD ACREDITADO No. 0443 |REDE BRASLEIRA
DE CALBRACAD - RBC)

L O e i T e e R et Rl

Camentarios

Nertfionds por Marso Campolias
Servce Techocon

NUMEROD DO CERTFICADO

Pagna & o & pagras

SNOTA O Ammge ¥ &2 sorma 1SO "400.| doclaa O wmpe some o caliboagien dopende do ape de maguns & e, do
padrds de rmamutenn e ¢ dn Gatrmalade S¢ stiirler A alo xr gae MO OgRG edn S T3 T FrooTTRde-se get 1

w for mevede

cabbwaghe weyn resbunds e mteryabes O mo matvme 12 meses Em g e Sove ser ¢

P mm soeo locsl com 3 setomalnde & dowmoetagres ou w oS separee o spusies & vulle
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ANEXO D - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA CELULA DE CARGA DA
MAQUINA DE TRACAO INSTRON (1/3)

Instron:
mlumou' Coronation Baad s High Wyoome, Bucks P12 38V UK
b4 Tok +44 1484 464646 » Fax; +44 1494 455123 ® www.instron.com

Loadcell Test Certificate

" Catalogue No. : 2827111 Vorce standard No. : P34400
Serial No. : 302718 Nobel standard No. : P34348
Capacity : 100KN Nobel Loadcell No. : P34344
| Temp:22°C Tested by i AC o o o
m\
Test Results

Erver: % lodicated Force
tsiis

“;
i

R
RLUEE LR I N R L R U R e IR DR RN N DR I L]

« Compression Force 1 % Full Capacity Tensbon >
[ % Accurmey-((MomnRef yRefx100 @  Repenmability((Run|-Run2) RN 100 |

Notes: 5
1) Loadeell accuracy has been found to be equal to or better than 40.25% of the indicated force,

2] Additional system calibration Is required to ensure compliance with BS EN 1SO 7500-1 class
0.5 and ASTM E4,

3] Instron calibration apparatus is traceable to the National Physical Laboratory of the United

—

The lifferensce I masasiirably
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ANEXO D — CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO DA CELULA DE CARGA DA
MAQUINA DE TRACAO INSTRON (2/3)

Instron
m‘lNﬂHQN' Coronation Hoad ® High Wycombe, Bucks HP12 35Y = UK

Tok 444 1494 464646 » Fax: + 44 1494 456123 » www Instron.com

Accelerometer Test Report

Catalogue No,

2527-111

Tranmsducer Full-seale [KN|

100

Serial No,

32ns

Tested By

1462

Tested Date

21 July 2018

Tested Time

10:15 am

IAC Serial No.

W006s10

IAC Version No,

0%.15.00

Phantom Stiffaess - Compensation OFF
12.6886

Phantom Stiffness - Compensation ON : RUN |
3408

Phantom Stiffness - Compensation ON : RUN 2
0476

Phantom Stffness Average (Runl, Run2)
1.9425

Phantom Stiffoess Reduction Factor

6.532

Lond Compensation Coefficient « Compensation ON : RUN |
0.0237

Load Compensation Coefficient - Compensation ON : RUN 2
0.0239

Lond Compensation Coefficient Repeatability (Aby)
0,0002 ;

Load Compensation Coefficient Repeatability (%)
0.84

Test Software - DYN_LOADILEXE

Version 1.60 01-Mar-2013

Phantom Stiffoess Status

PASSED

Load Compensation Stutus

PASSED

Overall Result

PASSED
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ANEXO D — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA CELULA DE CARGA DA
MAQUINA DE TRACAO INSTRON (3/3)

Instron
sST Coronation Road ® High Wycombe, Bucks HP12 35Y = UK
mln RON Teb: +44 1494 464548 w Fax + 44 14584 456123 = www.instron.com

Test Certificate

::h Glalalolelel=|als

151 AR 54
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA
ENSAIOS CHARPY MINIATURIZADOS (1/9)

LIAD R 25 o oazos

Documento do Sistema da Gualldade

Pagins 100 9

1. IDENTIFICAGAD DA MAQUIMA:

Minichamy.
Fabricanta: LTADUFL

Modalo: MCY-DE-000-01-B

2. RAIO DO CUTELD: 2 mm

3. AESPOMSAVEL E ENDEREGO DE INSTALACAD:
Projeto @ Montagem: Eng. MSc. Femando Buiatti Rodrigues

Callbragao: Profa Dra. Rosenda Valdés Aencibia
Eng. MSc. Fernando Buiaiti Rodrigues

Coordenador: Prof. Sinésio Domingues Franco

Local @8 Instalagao: Universidade Federal de Uberlandia — Campues Santa Manica - Bloco 5F

4. DATA DAVERIFICAGAD:

14 de setembro 2018

Cs B sullacos epresaniados nesia ralabono miamam-se axclusivameanie 0s COMpos 0a prova submefdos & medigdo nas
Condipies aspedicadas, nao 5ando axiansi o 3 qualsquer les.
Pagnaide 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (2/9)

LTAD GER A 25 o ozt

5. PADROES UTILIZADOS NA CALIBRAGAO

Nome do equipamento mﬂmm Rastreabllidage

Balanca digital, models Mark4100 resolugio de 0,01 g 172413 REC
Balanga digital, modele AWZ220 com resolugao de
0,0001 g

Trés acelerbmetros piezelstricos (modelo 352CET)

Maquina de Medir por Coordenadas (MMGC), modalo
BR-M443

1911213 REC

07081/13 REC

Paguimetro digital, com resolugio de 0,01 mm & faixa OTES513 REC
nominal de 150 mm.

Paguimetro digital, com faixa nominal de 0 a 200 mm e
resolucao de 0,01 mm.
Eequadne combinado eguipado com nivel de bolha

Paguimetro analégico com resolugao de 0,02 mm &
faixa nominal de 600 mm

Régua de ago com resolugio de 0,5 mm e faxa nominal
de 1000 mm.

Microscopio dptico Olympus, com resolugio de 1 pm.

Raldgio comparador digital com resclucac de 0,001 mm 0768413 REC
| Reldgio apalpador

Micromeiro para dimensdes exiernas, digital, com

resolugEo de 0,001 mm e faixa nominal de 25 mm

0263316 REC

Termohigrémeatro digital, modele RHT2), com esolugao .
de 0,1 "C e faia de nominal de -40 °C a 70 °C Tlozzaznz REC

Termo-higrémetro digital, com resolugio de 01 "C e .
faixa nominal de -20 °C a 60 *C R4098M13 RBC

6. PROCEDIMENTO DE CALIBRACAD

A calibragao foi efetuada conforme especificado pelas normas:
= - ABNT MER 150 148-2 (ABNT, 2013} intitulada “Mafteriziz metslicos — Eneaio de impacio por
péndulo Charpy. Pare 2: Verficagio de maquinas de ensaio”
= - |50 14556, Sesl — Charpy V-notch pendulum impact test — Instrumented =5t method; 150,
Ganeva, Switzerland.

0= psullados epresantados nesia relabilo mismmm-se axclusvameanie 205 COMPoE d@ prova submefdos & medigdo nas
condipies espedicadas, nao saNdoemensi 0 3 qualsquer Kies.
Papgina 2 de 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (3/9)

ILIAD GER] 25 o oarzo1s

Também foram seguidas as recomendagies das seguintes normas & documantos:

= |[NTERMATIOMAL ORGANEATION FOR STAMDARDIZATION, 150 WM IS0 1: Standard
Reference Temperature for Industrial Length Measurement. Geneva: 2016.

=  ABNT MBR ISVIEC 17025:2005. Requisitos gerais para a competéncia de laboratdrios de ensaio
e calibragao, 2005, 31p

=  ASTM E23-12c, Standard Test Methods for Motched Bar Impact Testing of Metallic Materials, itam
AlE.

= [NTERMATIOMAL ORGANEZATION FOR STANDARDIZATION, BS EM IS0 148-1:2010. Metallic
mafenals — Charpy pendulum impact st — Part 1: Test method. 20100.

= [NTERMATIOMAL ORGANEZATION FOR STANDARDIZATION, BS EN IS0 148-3:2008. Metallic
matenals — Charpy pendulum impact 85t — Part 3: Preparation and charactenzation of Champy V-
niotch test pieces for indirect verification of penduwlurn impact machines. 2008.

= JOGM 100:2008. Evaluation of Measuemeant Data — Guide to the Expression of Uncertainty in
Measurement. Geneva Switzerland: Bureau Internacional des Poids et Measures; 2008,

7. RESULTADOS

7.1. VERIFICAGAO DIRETA

a) Energla nominal do péndulo e velocldade do momento do ImMpact

Tabela 1:V alores nominais de enargia (Ky) @ velocdada (V)"

Anguic de Gueda| Enerala Ky COM massa Energla Ky SEM Velocidade
{a) adicional [J] massa adiclonal [J] [mvs]
120° 11,31862 6,65874 3,06504
130° 12,39606 7,29250 3,20761
1407 13,32613 7,83975 3,32576
150° 14,08056 8,28358 3,418561

"W mionas caloulados a pardr das seguinies inlormapdes: Massa do pinduio COM massa adicional: 3.9+ 151 ky; klasza do pinduic EEM massa adidonal- 2 TE0EE;
Posigio do GO COM meessy akconal: 019565 m; Posigho do C3 SEM massa sdiclomak (1452 m; Gravidade do Ubariindiac G 7H558 mi's?; Distincia oo oentro da

molagdo an mnbo & impadn: 0320 m

0= e sullades epresantados nesie relabino miamm-se exclusivamenie 20s COTpoE o8 prova submefdos & medigdo nas
condigies espadicadas, ndo sendoexiansivo 3 qualsquer lies.
Pagina 3 de 9



171

ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (4/9)

ILTAD [REL Ne001] R e

b) Energla absorvida perdida devido & rsisténcla do are do atrito

Tabela 2: Porcentagem da parda por atrito (o) em fungéo da enangia nomina (Ky) considerando o péndulo
COM massa adicicnal.

Energla Ky COM | Perda total 0e energla (o)

Anguio ['] massa adiclonal [J] | COM massa adiclonal [J] cho de prKn ]

120 11,31852 0,175374 1,55
130 1239606 0,203289 164
140 13,32613 0,231114 173
150 1408055 0,254082 1.80

Tabela 3: Calculo da porcentagem da perda por afrito (g} em fungio da energia nomina (Ky) considerando
o péndulo SEM massa adicional.
Energla Kn SEM Perda total de enargla (p)

Anguio ['] massa adiclonal [J] | SEM massa adiclonal [J] 0 08 P K ]

120 B, E5574 0,166397 2,50
130 7,29259 0,184830 254
140 7,83975 0,203346 259
150 B, 28358 0,221338 287

O acordo com o item 6.4.5.3 da norma ABMNT NER 50 148-2:2013, a perda total por atrito nao
pode exceder 0,5 % da energia mominal. Considerando que a norma ABMT NER 150 148-2:2013 efere-
£8 B equipamentos de grandes proporcoes, o esulttado dos desvios de F'e Kyobtidos foram considerados

eatisfatdrios para o equipamento MiniChampy.

Cs esuliados epresantados nesia ralativio eienemss excluskameanie 20s COMpos de prova submeldos & medigio nas
condigie s aspacicadas, Nao sendoaxiensio A gualsguer ies.
Pagina 4 o8 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (5/9)

LIAD GER ] 25 o oazois

Tabela 4: Perda total {p) por atrito para o péndulo COM massas adicionais.

Perda total de energla do PEéndulo COM massas [M]
Medicao
120 130° 1402 150°

1 0182342 | 020088 | 0231924 | 0258587

2 0,17477 0,200832 | 0230811 | 0253463

3 0,i74432 | 0201787 | 0,232970 | 0,254006

4 0174418 | 0202837 | 0230311 | 0252112

5 0,170901 0,202001 0220554 | 0252272

Média [M]: 0175374 | 0203280 | 0231114 | 0254088
Desvio padrao [N]: | 0004205 | 0003361 | 0001348 | 0,002638
L’;WT;I: 2 L 0,003761 0,003006 | 0001206 | 0,002360

Tabela 5: Perda total (o) por atritc para o péndulo SEM massas adicionais.
Parda total de energla g0 Péndulo SEM massas [M]
Medicao
120 130 1402 1502

1 0,169801 0,188518 | 0206827 | 0,223700

2 0166749 | 0183082 | 0202802 | 0219312

3 0,165862 | 0,183708 | 0,202470 | 0221538

4 0,164378 | 0,185391 0204358 | 0220574

5 0165197 | 0,183052 | 0200475 | 0221553

Média [N]: 0,166307 | 0184030 | 0,203346 | 0221336
Desvio padrao [N]: | 0,002002 | 0002180 | 0002382 | 0,001609
L’;ﬁrﬁ:a : 0,001871 000185 | 0002131 | 0,001439

Cs B sultados epresentados nesie relabio misrem-se axclusivamanie A0S COMDOS 02 prova submefldes & medigdo nas
condiptes espacicadas, ndo sandoaxiansio 3 qualsquer bies.
Pagna5de 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (6/9)

WIAD [REL N° 001] D R

7.2. VERIFICAGAD INDIRETA
Tabela 6: Resultados dos ensaios de verficagdo indireta (Energla absornvida)

Resulados do ensalo @ dados de certiflcados Calculo a0 arro & da Incerteza
ldentificagin dos compoe de prova de | Emergla de
referéncia referéncla AMT AMCR
SAM 2216 LL124 Lot LL103 (ID: 180130) 1594 7, 1.50 1.44
SAM 2216 LL126 Lot LL103 (ID: 180130) 1594 Sy 0,10 0,00
SAM 2216 LL154 Lot LL103 {ID: 180130) 1554 ny 3 3
Do certificado: graus de libardade, v g w(K¥y) 0,08 0,05
Do cerificado: Incerfeza expandida Uae com N )
95 % de abrangéncia & k=2 308 0124 By 0,08 0.15
Incareza padrio combinada ucms: 0,06 J ulByl 0,08 0,07
Uy 0,12 017
ARy 2,00 2,00
SAM 2218 HH115 Lot. HH103 (1D: 180202) 5,65 T, 5,81 576
SAM 2218 HH153 Lot. HH103 (1D: 180202) 5,65 J 5y 0,02 0,05
SAM 2218 HH166 Lot. HH103 (1D: 180202) 5,65 J . 3 q
Do certificado: graus de liberdade, v g w(KWVy) 0,01 0,03
Do cerificado: Incereza expandida Uaw com
95 % de abrangSncia & k=2, 306 0,104 By 0.18 0.11
Incereza padrao combinada wop: 0,054 wi Byl 0,05 0,05
Uy 0,17 012
ARy 2,00 2,00
SAM 2219 5H138 Lot SH36 (ID: 180213 10,08 J w7, 1078 10,65
SAM 2219 SH206 Lot SH36 (I0: 180213) 10,08 J Sy 0,08 0,04
SAM 2219 SH269 Lot SH36 (ID: 180213 10,08 J ity 3 !
Do certificado: graus de liberdade, v 2] wlE¥y) 0,05 0,05
Do cerificado: Incereza expandida Usw com - -
95 % de abrangéncia e k=2 308 a7 By 0.70 0.58
Incereza padrao combinada wop: 0,084 ui Byl 0,09 0,09
iy 0,7 0,54
Wl 2,00 2,00

Cs Bsullacos epresaniados nesia ralakoro misrem-se axclusivamenie aos corpos de prova submefdos & medigdo nas
condiphes espedicadas, ndo sendoexiensivo 3 qualsquer lokes.
Pagna 6 de 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS

CHARPY MINIATURIZADOS (7/9)

[REL N°001] [ R e

1,00
0,90
0,80
0,7
0,80
0,50
0,40
0,30
0,20
0,10
0,00
-0,10
-0,20
-0,30
-0,40

Erro (Bv)am (J)

Curva de calioragao

2 3 e 5 -3 Fi - g9 10 1n
Energia (J)

Figura 1: Curva de calibragao (Energia absorvida)

12

=-H--AMT{E+2s]
—a—AMT (E}
=== AMT{E-25]

= m =AMCR(E+2s}
—s—AMCR (E)

= # =AMCR(E-2s)

0= msullados epresaniados nesia relabiro misem-s axclusivamenie a0s corpos de prova submeldos & medigdo nas

condiptes aspacicadas, N0 5and0axiansy'o 3 qualsguer loies.

Pagina 7 do 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (8/9)

WLIAD [REL N° 001] [T R it

Tabela 7: Resultados dos ensaios de verficagdo indireta (Forga maxima)

Resultados do ensalo e dados de certlflcados
ldentificagin dos compos de prova de Forca Calculo do erro e da Incerteza
referéncia maxima
SAM 2216 LL124 Lot LL103 (1D: 180130) 2 43 kN Fy 1,99
SAM 2216 LL126 Lot LL103 (ID: 180130) 2 43 kN . 0,01
SAM 2216 LL154 Lot LL103 (10: 180130) 2 43 KN Ty 3
Do cerificado: graus de liberdade, v g ulFyl 0,01
Do cerificado: Incereza expandida Llaw com
95 % de abrangéncia e k=2,306 0,15 ki e 044
Incereza padrao combinada ucr 0,07 4 ulF) 0,07
iy 0,46
HFy 2,00
SAM 2218 HH115 Lot. HH103 (1D: 180202) 1.78 kN 7, 1,48
SAM 2218 HH153 Lot. HH103 (1D: 180202) 1,78 kN . 0,01
SAM 2218 HH166 Lot. HH103 (1D: 180202) 1,78 kN Ty ]
Do cerificado: graus de liberdade, v g [ Fy ) 0,01
Do cerificado: Incerfeza expandida sy com
95 %, de abrangéncia & k=2,308 0,08 kN Er -0,30
Incareza padrio combinada uerw 0,044 wiF 0,04
Uy 0
Fy 2,00
SAM 2219 5H138 Lot. SH3E (10: 180213) 1.79 kN Fy 1,52
SAM 2219 SH206 Lot. SH3E (10: 180213) 1,79 kM Sy 0,02
SAM 2219 SH269 Lot. SH3E (10: 180213) 1,79 kM ny 3
Do cerificado: graus de liberdade, s a8 'H"__Fp] 0,03
Do cerificado: Incereza expandida Uaw com . T
95 % de abrangéncia e k=2,306 0,08 kN Er 0.2
Incereza padrao combinada e 0,044 ul Fj 0,04
Ly 0,28
HFy 2,00

Cs Bsullacos epresaniados nesia raiatono miamm-se axclusvamanie 80s COpos 08 prova submefdos & medigdo nas
condipies aspedicadas, nao 5ando axiansi o 3 qualsquer kies.
Pagna@de 9
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ANEXO E — RELATORIO DE CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO PARA ENSAIOS
CHARPY MINIATURIZADOS (9/9)

LIAD GERE] 25 oo oaz018

Curva de calibragao
15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 RS
0,24

= & = (Fv-2s) [WN]

—— Fv [kM]

0,78
0,3z
41,38 — m - [Fv+2s) [kN]

0,40

Erro (Ef) em (kN)

1,44

0,48
0,52

Forga [kN]

Figura 2: CGurva de calibragio (Forga méxima)

8. INCERTEZA DE MEDIGAO

A incereza expandida de medigio relatada é declarada como a incerieza padrdo da medigao
multiplicada pelo fator de abrangéncia k, o qual para vma distribuigdo ~Student com veff graus de
liberdade efetivos cormesponde a uma probabilidade de abrangéncia de 95 %.

HOTA: Temperatura ambients de 21,0 £ 1,0 "C

0= psullades epressntados nesia riabkivio miamm-se axclusivamene a0s cOMpos o prova submeidos & medigdo nas

condiptes aspacicalas, Na0 SENA0aXEns o 3 qualsguer es.
Pagina B de 9



ANEXO F — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO SENSOR DE
TEMPERATURA PT100 (1/1)

MIT-EXACTA IND. E COM. DE SENSORES
E AUT. EIRELI-EPP
Laboratorie de Calibragdo

Laboratdrio de Calibragdo Rastreado a Rede Brasiteirn de Calibragdo
CERTIFICADO DE CALIBRACAO

N": 2204 - MIT - 3744

CONTRATANTE: FUNDACAO DE APOLO UNIVERSTTARIO [.\"0)': B560

ENDERECO: RUA: FRANCISCO VICENTE FERREIRA, 126

[DATA DA CALIBRACAD: 22042019

[INTERESSADO: O MESMO

DATA DA EMISSAG:

20042019

[INSTRUMENTOS: TERMORESISTENCIA

CONITROLE:
T1PO: PTIO - CLASSE *A* MARCA:
[FAINA DE OPERACAO: 2* | 7070 UNIDADE:

COMPRIMENTO: #0mm € 4. T6mm

MONTAGEM: TERMORESISTENCIA

nsteumento Padrio: Termopas Tipo "N @ 6 « B00mm
Cortificado; TDO245 - 19
Instrumentos de Medigho: Calibmdor Presys MCS - 10

Valiclade: 012020

Temnperaturs de 1990.
b) A incerieza expandidn rel :

rangéncia K, para urm nivel de confianga de aproximadamente 95%
¢) O presente certificado refere-sc €a¢
similares.

ibi -4o parcial deste certific

d: g‘mnbld;“"?'f’:: ;';u( de MM P pelo valor MM, {podendo se¢r Positiveg O Negative o indicado)
3 AVIO = dilerery 0 Vi |
) MM = Média das mededas

5) Os valores dus campos MM (°C) e Desvio (°C) foram referenciades a sanma ASTAM E-23098
. BLOMES Q0L SR

ataxcln € baseada em uns incerieza gadvoaizada combieada, mulliplicada por um fator de

Jusivamente 30 materisl calibrado, nko sendo extensivo a lotes mesmo gue

Certificado: TOD248 - 1Y Validade: 012020
L PROCEDIMENTO DE CALIBRACAO:
A calibragho foi efetuadna em wm meio termostilico com nemogenidade conhecida, efkguada por comparagdo
contra sensor pacirio de temperatura Seguiéo as NOMas internas de trabaia N* - 1T0 12 REV-0I
4- RESULTADOS
Temperatura Profundidade Média das Média das Desvio Incerteza
Referéncia de Medidas do Padrile Medidas de mediciio
C) Imersdolmm ) (MUMP) MM (*C) ") £ (°C)
3 20mm 223 2.5 0,31 0.65
— Tomit T0.1T 704 0,22 0.63
NOTAS 3
) Os valores de temperatira apresentados estio em conformidade com a Escala Intern acronal de

0 OBSERVACOES

———————

Danmel Leite

Fdyio GreAinl
Emitido por: Flavio CGhedmi Canforido por: Daniel P

Ron Marambais, 300 - Casa Verde - Sao Paulo / SP - Cep: 02513 - 000
PABX: (11) 3857-0355 - Fux: (11 SHSH-6202 - site: www.mitexacta. ind,br - e-mail: vendasimitexacea, ind.br
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ANEXO G — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA CELULA DE CARGA
INSTALADA EQUIPAMENTO DE ENSAIOS ISL (1/2)

HBM CERTIFICADO DE CALIBRAGAO

N° 0218-031

Cliente FAU - FUNDAGAO DE APQIO UNIVERSITARIO
Endereco: Rua Francisco Vicente Ferreira, 126 S 06 - Santa Ménica - Uberlandia / MG
CEP: 38408-102

DESCRICAO DO ITEM

Nome: Célula de carga Fabricante: HEM
Modelo: Uz N° de sérle: 011161
Faixa: 1kN

PROCEDIMENTO DE CALIBRAGCAO
Baseado na Norma NBR 8197,

PADRAO(OES) UTILIZADO(S)

Descrig¢do Modelo ldentificagdo Origem Validade

Transdutor de forga HBMISSM - 2 kN 31198550 IPT/RBC - 159 274-101 08/08/2019
Sisterna de aquisicao HBM/PMX - PX455 823871807 HBM - 0517-083 25/06/2018

DADOS ADICIONAIS

Temperatura: 23x3°C
Umidade: 60+ 20 %

Data da calibragio. 21/02/2018
Data da emiss3o: 21/02/2018

Hebert Fischer
Responsével ¢a Calibeagio

04 resultados apresentados refere-se a0 item especificado neste certificado, ndio sendo extensivo 2 qualsquer lotes.

Péging 1 de 2



ANEXO G — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA CELULA DE CARGA
INSTALADA EQUIPAMENTO DE ENSAIOS ISL (2/2)

HBM

V.R, - Valor de Referéncia (indicag¢do obtida no padrio)

V.1, - Valor Indgicado, média de 3 séries de medigbes (indicagdo obtida no #em sob calibragio)
Erro (%) (VI-VR)/V.R. (F.E) x 100 (erro de indicagao do itern sob calibracdo)

F.E. - Fundo de escaia

U - Incerieza Expandida da Medi¢io

Continuacio do Certificado de Calibragio N® 0218-031

For¢ca

Off sot- 0,049 mvV
Sensibiidode adotada: 20180  mVIV-> 1 kN

VR VI Eo | Retonasse |0 . = ST =
o ) pere) | e 19%) B ;

-1,0 -0,9988 012 0.006

L8 L,7998 004 0,006

Q6 £,5998 -0.02 0,010

.4 -0,4000 0.00 0,000

4.2 <0,2000 ooo 0,006

Q.1 <0,1000 0.00 0,006

2,0 0,0000 0.00 0,000 012

01 01002 002 0,010

0.2 0,2003 0,03 0,008

0.4 0,4006 0,06 0,006

0a 0,6007 Q.07 0,006

0.8 0,801 on 0,008

1.0 1,0012 0,12 0015 J

A incerteza expandida oe medigdo refalace é declarades como & incesteza paario de medicao mulphcada
pelo fator de abrangéingia k=2, que para uma crsinbuicdo normal comesponde a uma provabibdsde de
abrangéncia de aproximadamente 95 3. A incerfeza padrdo de medicdo foi deferminada de acordo com a
publicagdo EA-4/02

Os resultados apresentados refere-oe 5o tem especificado neste certificado, ndo sendo extensivo 3 quaisquar otes

Pagina 2 cle 2
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ANEXO H — DECLARACAO DE CONFORMIDADE DO ENCORDER
ROTATIVO INSTALADO NO EQUIPAMENTO DE ENSAIOS ISL (1/1)

EG-Konformitatserklarung  Declaration of Conformity

Hersteller/Manufacturer

DR. JOHANNES HEIDENHAIN GmbH
Dr.-Johannes-Haidanhain-Stralka 5
83301 Traunreut, Germany

erklart, dass die Kupplungen der Baureihe deciares that the coupings of the series
K17 K17
mit der Kennzeichnung baaring the marking
& N12GDcX
die Vorgaben folgender EG Richtlinien erfiillen; campy vath the requirements of the foflowing EC direchives:

94/9/EG Explosionsschutzrichtlinie | Explosion protection directive

D GUenehistinuuny mit v Vorgaben den uben genainten These prudues curigsy willr ifese direuiives Dy niveling Uw
Richtiinien wird durch die Einhaltung folgender Normen following standards:
nachgewiesen:

EN 13463-1 : 2009

EN 13463-5 : 2011
EN 1127 : 2011
HEIDENHAIN hinterlegt die technischa Dokumentation HEIDENHAIN vall file the technical documeriabion
2ur Einsicht bei benannter Stelle - fur review at the following location:
PTB, EU-Kennnummer 0102 FIB, £U code 0102
Traunreut, 09.10.2014 DR. JOHANNES HEIDENHAIN GmbH
o0l P //

\V /e /| ;

}ﬂ- . './ »/// Vs f/ {;,/,"f"'}q/( [ty

Dr, Tondor Heigenmoser |

GeschéftsUhrer Qualitatsbeavfiragter

Managing Director Quality Officer
Deese Erklarung bescheinigt die Ubereinstimmung mit den This declavafion certifies that these products comply with the above
genannten Richtlinien, beinhallet jedoch keine Beschaffenhefts-  divectives. It is not, however, @ guarantee of quality.
garantie. Please comply with the safely instructions in the accompanying
Die Sicherheitshinweise der mitgelieferten Produkidokumenta-  prochact documentation,

ticnen sind zu beachien.

DR JOHANNES HEIDENHAIN GmbH - 83301 Traunreul, Gemnany - www.heidenhain,de - & +49 8669 31-0 . [ +49 9669 38609
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ANEXO | - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO INTERFEROMETRO

LASER (1/2)

CERTIFICATE OF CALIBRATION

Issued By

|ssue Date

15-July-2009

Date of Calibration 14-July-2009

Taylor Hobson Calibration Laboratory

Certificate No 47594

0026

Taylor Hobson

Teylor Hobson Limded
2 New Star Road
Lescester, LEL 900
England

Tel odd 114 2463104
Fax «44 116 2463058
E-Mad calbration-uk ledBametek co uk
internet hitp //www taylor-habson com

Page 1 of 2 Pages

APPROVED
SIGNATORY

C.J Phillips

Jescription

[ode Number
Serial Number
Manufactured by
alibrated For

icting as Agent lor

Lustomer Order Number
lsylor Hobsan Order Number

Roughness Standard
1" .’/)' 534

8556

Taylor Habson Ltd

Taylor Hobson do Brazil Ltd

R Gaspar

Lourenco 605 CEP Vila Marana
Seo Paulo

04107-001

Branl

THB 1321
2346710

Previous Certilicate Number
Hecords Helerence

Calibration Temperature

Date Received into Laboratory

Not Applicable
Network

20°C 2 1%

13- July- 2009

Certified: (T PLlL

This cortificate is msued in accordance with the laboratery accreddation requirements of both the United Kingdom
Accreditation Service and 150 17025 It prowsdes traceability of measurement to recogmised natinal standards, and to
| Physical Laboratory or other recog d nat | st
Is cortificate may not be reproduced other than in Iull, except with the prior written approval of the issuing laboratory

wils of t realised at the Nat

dn laboratories

Ihe reparted uncertamty is based on & standard uncertainty multipbied by @ coverage tactor k=2, providing a level of
onfidence of approximately 95% The uncertamly evaluation has been carried out in accordance with UKAS requirements
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ANEXO | - CERTIFICADO DE CALIBRACAO INTERFEROMETRO LASER (2/2)

15 July 2009

CERTIFICATE OF CALIBRATION

UKAS ACCREDITED CALIBRATION LABORATORY 0026

Serial Number: 475%%

Page20t2

This standard has been calibrated using computerised traceable measunng techniques on a Taylor Hobson Form Talysur!
instrument. All measurements were taken using 3 30* conisphere diarmond tip stylus with a nominally 2pm sphercal
mdus. A traversing speed of 0.5mm per second, an X-amis sampling rate of 0.25um, Z-axis resoluton of 3 2nm and
whware stylus tip/arcuate correction have been applied throughout the measurements

The surface finish portion of the standard was calibrated in accordance with IS0 42872000 and 1SO 42881998 wtlisng 2
limm Gaussian filter cut-off with 3 bandwidth ratio of 3001, The mean Ra value was calculated from twenty
measurements taken 0.8mm apart within the calibration rectangle, the results obtaned, rounded 1o the nearest 0.01um
e shown in Table 1

The uncertanty of calibration for amplitude parameters is 2{2%+0.004um]| of the mean value When added to the standard
waation of the measurements, this gives @ maxnmum uncertanty of cabbration as stated in Tables 1 & 2

nciuded in the tabulated results is a calculated imperial equivalent

Table 1
Meoan RaValue  Stangard Deviation Maximum Uncertanty
6.1 um 0.0 7um o0 Vehpm
24 pin 0 7un 25 han

he measured surtace finish data was re-analysed using @ 0 Bimm 2CR filter cut-off wath a bandwadth ratio of 1001, the
fean R result, rounded to the nearest D.0Tum, s shown in Table 2. This value should be used when calibrating
natruments with filter options that do not conform to IS0 42681996

Table 2
Mean Ra Value  Standard Deviation Maximum Uncertanty

6.05um 0.017um +0.142um
238uin 0 Tuin 25 bn
Upen recuipt into the laboratary the standard was marked 4 00pm
by

Certified: @Qg&ﬂ

e roportod uncortmnty o Dased on o dandard wncertanty mellpled by o coverage Lactor &7 prowsiig 2 bewel of Cadedon s ol
e y P5% The uneortmnty evaly P been Carrmd oul . il UKAY roque
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ANEXO J — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PAQUIMETRO DIGITAL

(1/2)

<y MEDICAD

NSRS MR Certificado de Calibracao
Laboratorio Medigao Uberlandia
Cartifoado: TOSE0ME Dyt Callbraglo: 02052018
O8: 48853-A2015
172
Zollotanbs: FUNDACAD DE AFPDID UNIERSITARIO
RUA ENGENHEIRD DINIZ, 1178, UBERLAMDIA, MG
Comtratante: C MEZMHD
Carcteristices do Instrumento
Descriglo: PAQUIMETRO DIIITAL ldertficacko: PEa4
Marca: MITUTSYO Modeio: DC-5" AX-B
e Berie: S00-171-308
Condigdoes Ambilantais:
Servigo executado nas Instalaples permanenies do Laborabirio
Temperatura: 20,8 *Cx1°C Urmidande: 44 Hurz SSur
Procedimentos
Calbrapio Evecutads conforme:  [TTECOOE Revisho: 3
Pedries
it Maroa Cortifinaca Callbrado por Valldads
FTRHIEED AMEL LIED FADSAD DICINESE 1647 EENAHCALOISY 02020
FTRHIEES JOED DE BLOCD FADRAD DICNESE. g ey i MITUTOYCCAL D031 03200
Resulfados Obfidos
BATENTE
Faixa de Lz 0,00 a 300,00 mem
Faixa de Indicacla: 0,00 a 299,00 mm Recolugdo: 0,01 mm
V.R W Erro de Inoarbsza Inoertaza ik} Vet
Wediglo Expancgida |Expardica +
Erme
mm mn m mm mm
ZE I35 R e [=E: ] =113 o] TR |
103 10,30 14 om om 2,00 Infniln
22 20,2 000 [=T]] [=T]] 2,00 Infniln
250 2500 000 oM oM 2,00 Ininiln
50,0 0,00 000 oM oM 2,00 Ininiln
100,0 00,00 000 oM oM 2,00 Ininiln
ENCOSTO
Falxa die Lisex 0,00 @ 299,00 mm
Falxa de Ir\-dl:a-;!l:: 0,00 a 300,00 men Recolugdo: 0,01 mm
V.R W Erro de Inoarbsza Inoertaza ik} Vet
Wedigdo Expandida |Expardica +
Erme
mm mn m i mm
-uhi) =i B il 1] [l ] [l ] el o Il




ANEXO J — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PAQUIMETRO DIGITAL (2/2)

<y MEDICAD

Cartffoado: TO5240/18

Certificado de Calibracao

Laboratorio Medigao Uberlandia
Data Callbraglo: 02052048

O8-  4BBE30-N2DE
2j2

ORELHA
Falxa de W 0,00 a 300,00 men
Falxa de Indcagho: 0,00 3 300,00 mem Recolugdo: 0,01 mm

V.R Wl Erro de inpartezs | Inoerteza | (k] | Vel

Madigio Expancida |Expandica +
Ermz

mm mnm m mm mm
] s [<1) L= s
VARETA
Falxa de Lo 0,00 a 263,00 mem
Faiva de Indcaia: 0,00 a 263,00 mem Recolugdo: 0,04 mm

V.R W Erro de inparteza | Inoerteza | (k] | Vew

Eedigdo Expandida |Expandicga +
Ema

mm mm mm mm mm

50,00 =000 000 2,01 =T 200 Infiniin
Oibsanvag Ses orals
Fehio HOUVE AJUETE
= W R Wiior de Refenbnciy my unkdade de medicho do padrao.
= Waior médio iIndicadc no Insrumenio fa unidade d= =y

- A Incermazy evmandida de reiatnn & Oaci AT DO & NGRS padrSo e madiolo mUSnicats pein S de AhrEngEncia , O U Dars uma
disiribeul ceo £ com Vel graws de efetivis comesponde A uma probabiidace de shranginda de sprodmadamenis S5%. A Inceriery padrdo da
i fol deterrrinada de s e 8 publicacio EA-LID.

- A condigho de AprovadoRaprovads s& rESTinge apenas oo grandess meroiioicas do instnemenio, sendo gue o imile de emo especTicado para esta
conclicio & e nesponsahibdsde do Cliende.

- A operacio de Ajusis §ireguiageri ndo Bz pars do ESDpO 00 SETVCDS

- A valiEnte de calbragis oo INSumEntD, QUanto spnesentacs naste Certond, & o nesponsahdidae do e

Enciersn de Ermmslicc RLS RO LLCAS MATTINE, 530 - SAIGATA, - LSERLAM OGS, - WG
Dmim e srsmlicc ([ de mmic de S098H

Lrgda Glis :-";;. Fiskes

onira oo DETTRETE W

Garwrin T boo

Cgrtaily sigred by LEANORD

ELWA L BAR | 05 090 WL e
L Dvmdee 2019 0203 10038 49 03200
o Fomsmsae: i da Culibracic
Liorufon: Laborsions edicen
Uisartardia

HTE £ PRESEMTOO MESTE DOCUMENTO/RE GISTRO TEM SIGNIFCADC RESTETD E SE APLICE SOWIENTE @ ESTA 51T
) D EM A ALITERZ B A [0 ERMITENTE
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ANEXO K — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO MICROMETRO DIGITAL

(1/2)

€ MEDICAD

SOLUCHT M ETROLOCICRS NTROLDAS i i =
Certificado de Calibracao
Laboratorio Medigao Uberlandia
CertiMoado: TOS18M8 Duta Callbragdo: 02052018
D8 JEESI0-NIOE
112
Sollohunbs: FUMDACAT DE AFDID UNIVERSITARIO
FLIA ENGENHEIRD DINLZ, 1175, USERLANDIA, MO
Contratants: O MESMIC
Caractoristicss do Instrumanto
Descriglo:  MICROMETRO DIGITAL ldertfcacko: MIC-04
Marca: MITUTOYD
K=, Serie: G3085404
Condidas Ambiammais:
Servipo executado nas inshalaples permanenies do Laborabino
Temperatura: 20,8 s 15 Umidade: 43 %ur = S%ur
Procadimentos
Calbragio Everutsds conforme:  [TTECONZ Revisho: 4
FPadrbes
laeniifizaglc Maroa Cerlifleado Callbrado por Valldade
FTRHIEES OO DE BLOGD FADRAD DIGINESE sy MITUTOYOCALDOT 032020
Resulfados Obfidos
DIMENSIONAL
Failxa die s 2,000 3 ZE.000 mem
Falxa de Ir\-cll:al;h: 8,000 a ZES00 men Recolugdo: 0,001 mm
VR ¥ Erro de inperteza | Imoerieza | [k} [ Vel
Wedigdo Expandida |Expandica +
Ermo
mm mm m mm mm
5 2502 0,002 2,001 0,002 200 Infiniio
5.1 ,106 0,005 12,001 0,007 200 Infiniio
7.7 7,707 0,007 2,001 0,002 200 Infiniio
10,3 0.30< 0,00 2,00 0,005 200 Infiriio
123 2502 0,00 0,001 0,005 2o Infniio
150 15,002 0,00 0,001 0,005 i1} Infriio
178 17507 ooor 0,001 0,005 i1} Infriio
2.2 2041 0,001 0,004 0,002 200 Infiniio
8 22 &5 0,005 0,001 0,005 200 Infiniio
250 25,002 0,002 2,001 0,003 2,00 Infiniio




186

ANEXO K — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO MICROMETRO DIGITAL (2/2)

€ MEDICAD

Certificado de Calibracao
Laboratorio Medigao Uberlandia
Cortifioado: TOS18/ME Data Callbragldo: D20E2018
O3  4eBs30-AR01E

Obsoervegdes Gorals
WA HOUVE AJUETE

= WA Viaior de: Retenkncia o unidade de madcho oo padri.

- W1 Wiaior midio INCKCAO0 NG IRSInUmenin fa unidace de mediclo do mesma.

- A Incemar sepandids de madlche Nty & deciams [0 & RCArer Fadrhs de madlolo MUSpicas pei falnr e Abmngencis i, O U para uma
disiribol 2o | com WelT graws de lbendade efetiwos comesponds & wma probaibilidade: G sbranginoa de apoxiradaments S55%. A Incerieoy podrdo da
mediodo il delerminads de o M a8 publoacis EA-UD.

- 4 CONICSD de ADFTVBCLFRSDrTVEOD S MESTINgE JPenas A5 JRNGerss Melrstgicas 0o Instumenio, sendo que o Imile de =70 especTicado par esto
ond pio & de responsabibisde oo Clenme.

- A DperaCio de Bjusi | FEQUESQET NED T pare OO ESODPG 0S8 SEVDS

- Avalidade de calbracio do Instumento, quando spreseniada neshe Ceficado, & de resporssbilidade do Oiente.

Encisrscn de Ermimsioc BUS OO LUCAS. NAITTING, 5300 - SANGANAR, - LI5S R AN (08, - MG
Dwfn os smummlics [ de maic de 2018

I 0 4 ya
At etoe il oy ml!m

o ooi D TTORCETS R

LEAMDRD SLWA O IS TOS
Gerwnie Temios
gty LEANDHO
BLWA DE BAST 0 RO SR
£ Dvmbme 20713 2000 10038 18 03000
| Hpsmer. Cebfreds de Calbiglc
Liorwafon: Laborsizric Medicen
il e ierdis
THTELIOD &PRESENTOOD MESTE DOCUIMEMTOVREGIETAD TEM SICNIFICADD RESTRT SE APLIC A SCWTENTE O ESTA SITUNMCA FROIBIOA

A REPROLEE AC TOTAL S0 PARCIAL (301 PAESMACT REM A ALITORE R A0 DO ERAITENTE
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ANEXO L — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PROJETOR DE PERFIL

(1/4)
itutoyo
Mitutoys Sul Americana Lida, LABORATORIO
DE
METROLOGIA

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAO

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 12137/12

Interessado : " FUNDAGAO DE APOIO UNIVERSITARIO "
Endereco : Av. Jodo Naves de Avila, 2121, Bloco 1M. Campos Santa Manica - Uberlandia - MG.
Local da calibragdo = Av. Jedo Neves de Avila, 2121, Bloco 1M, Campos Santa Ménica - Uberiandia - MG.

Pag 144

Ordem de Servigo : 034.514/001
1-0BJETO CALIBRADO

PROJETOR DE PERFIL
Fabricante : Mitutoyo
Codigo | 302-714A
Modelo : PJA3000

No. de Série : D0D101012

Tambor Micrométrico

Cadigo - 164-164 N°. série : 000636
Codigo - 184-164 N°. série : 000619
Resolugdo da unidade de leitura : 0,001 mm

Resolugdo do goniometro | o001’

ldentificacdo do Proprietario : 088180
2 - PADRAO UTILIZADO NA CALIBRAGAO

Régua Graduada de Vidro

N°. de Série : 21164
Certificado N°. - 01647/11 Validade: 30002/2013

N’. de Série - 24364
Centificado N°. : 08755/11 Validade: 30/06/2013

Padrao Angular
N*. de Sérnte: RET 1
Certificado N°. : 110381/101 Validade: 30/06/2013

3 - PROCEDIMENTO DE MEDIGAO : PML - 0043 Versio 1/2,

O erro de ampliago e a indicag8o foi verificade projetando a regua padrao
sobre a tela do projetor e & medigio através de comparagao com a régua.

. © erro de Indicagdo do gonidmetro foi verificado comparativamente com um
padrio angular projetado sobre a tefa e a leitura faita no gonibmetro.

Data de calibragdo | 22 de Agosto de 2012
Data de emisso : 05 de & bro de 2012

Bt cortfiznds st sos ustis 0 gt o COCRE gua viou 5§ 2orpetisci S AOamaiis 8 CORErViu S48 SAT00ASIIE 5 SacvTias naciarens i meskie (0u &0 SEITW (NaTsoocel de Lokt - 59
A oGS0 0asts Cenionc 80 podent s fotel @ depand di KEvOrEpio Por 5o d MScpT
e reasitvrios cvaty Canierdo nsve » X 4 ot A0a8 SE0OCHCRONS, N0 ST AEMAANT 4 Gusiaguer kiled

*Eaieo ol e Jodo Cartos €0 Stvn Borges, 5240 - Sents A - CEF O4736-002 « 252 Pauko - P - Tronco Chawe: (1) 5643-0000 - Fex: (13) 26415722
o asren Ao Ince Thingd, 1555 - Baino Rafts - CEP; 08620000 - Surana - S - Tal! (11) 47485858 « Fauc (1) 4745-0300 - -t WA ey Lo
Labovasdeo. Tal ! (11) a746-5660 - Fax |17] 4746-2050 - E-maks. rretyikegha O Loy 0om be
Ao Tdonda hvame Tol (115 4746 5957 - Fas: (1) 4746-5000 - Emukic Ssserol SMiky0.oom. iy
Asmouddrc Ticrvoa Exfina Tel. 119] S683-00E7 - Fax. (1) G343-0000 - B-maste: 3t @ rediboyn com be
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ANEXO L — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PROJETOR DE PERFIL (2/4)

Aitutoyo

Minwtoye Swl Americana Lida

REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAQ

Laboratério de Calibragdo acreditedo pela Cgere de acordo com a ABNT NBR

ISONEC 17025, sob namero CAL 0031

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 12137/12

4 - RESULTADO DA CALIBRAGAO : 3
4.1 - Resultado Ampliacéo 1 2
4
Lente de Ampliagao de 10 X Ndmero lente: 013012
" Incenazade | Fator de Graue de
em Fosiha Medigdo | abrangéncis | iberdade
1 2 3 4 (V) (k) (Via)
Emo{ %) 0,01 0,01 0,00 0,00 0,01 % 2,00 infinito

Pag 214

shsction Carrn AV Joko Camios da Sive Bosges, 1249 - Santo Amaro « CEF O4T20-002 - 580 Push - 5P - Tronce Chanes: (11) S843-0000 - Fue: [11) 50413722
»atrica Fiod. Indo TiégE, 9555 - Bafno Ralfo - CEF; 08520-000 « Segand - 5P - Tol - {19) 47456858 - Fax; (11) 67465506 - B-mal ssamno mutoyn com S
Latosasdon: Ted: {17) 47885050 - Fac (1) €746 6560 - E-mads. mavooge 8mnuioyo com e
Asstntings Téones W Tl (11) 47465057 - Faoc {11] 47985080 . E-mals. taal 5300 O sl ity o com b

Assstinos Tdonion Ectare: Tl [11] 56430027 - Fax: (1) 52430008 - Smidu ate @ mifun oo L
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ANEXO L — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PROJETOR DE PERFIL (3/4)

==

Aitutoyo

Misstoyo Sul Americana Luda.

CERTIFICADO DE CALIBRACAO N°. 12137/12
REDE BRASILEIRA DE CALIBRAGAD
Laboratério de Calbrag3o acreditado pela Cgere de acordo com & ABNT NER

ISONEC 17025, sob namero CAL 0031

Pag 34
4 .RESULTADO DA CALIBRAGAO :

4.2 - Resultado da Indicagdo

Eixo" X" Eixo"Y"
Rkt lnceﬂu': de Indicacio | Resultado lnmo

(mm) (mm ) (mm) (mm} (mm ) (mm)
0,000 0,000 0,000 0,000

2,500 2,500 2,500 2,499

5,100 5,100 5,100 5,100

7,700 7.700 7,700 7.701

10,300 10,300 10,300 10,300

12,900 12,900 12,900 12,900

15,000 15,000 15,000 15,000

17,600 17,8600 17,600 17.600

0.002 0,002

20,200 20,200 20,200 20,200

22,800 22 800 22,800 22,800

25,000 25,000 25,000 25,000

30,000 30,000 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 abrangéncla { k) = 2,03
Graus de liberdade ( Velf ) = 89 Graus de liberdade ( Veff ) = 86

“Enertons Soven Ax Jodo Carlos cn Sha Borges, 1240 - Seeds Amovo - GEIF 04728002 - S50 Fauko « 5P » Thonoo Chave: (11) 55430000 - Fac [17] 3841372
o den Podd. Isdhe T, 1555 - Bowo Ravlo - CEP: 0620-000 - Suzano - S5 - Yal: (11) 47485868 - Fice (11} 47965355 - E-mal: muzana @mbatoyn.com
Labovarido Tot: (1) 67465360 - Frac {17] ATAS-TA60 - E-maks: metruicgiad Loy com br
Axaitdoou Tdeson Avana. Tol. [11) 4796-5957 - Fax: (1) 47465060 - €-mads sastetec Srrbiityo comte

AnmeMoc Thonks Extirma’ Tel: (11) S8430027 « R (11) 5643-0028 - E-mais: 300 oo com iv
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ANEXO L — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO PROJETOR DE PERFIL (4/4)

Mhitutoyo

Mitsdoye Swl Americana Ltda,

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°, 12137/12
REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAO

Laboratério de Calibracio acreditado pela Cgere de acordo com a ABNT NBR
ISONEC 17025, sob nimero CAL D031

Pag.4ia
4 -RESULTADO DA CALIBRAGAO :

4.3 - Resultado da indicagdo do Anteparo Goniometrico

Incerteza de |  Fator de Graus de

Indicaglo | Resuliado ¢ 9 liberdad
{u) (k) (Vir)
0 0°00"
0 29°59°
60 80 °00"
90 90°00"

120 119° 59"
150 140* 59"

180 180°00° 0°01' 229 1
210 210" 00"
240 240°01'

270 270° 00"
300 300°01°
330 330°02°
360 380" 02'

5 - INCERTEZA DE MEDIGAO :

A inceneza expandida de ¢ € como a incerieza padrdo da medigéo
multplicada pelo fator de abrangéncis k . 0 qual para uma dlsibuigdo t com V,, graus de bercace
afe ponde 3 uma p de de abrangéncia de aproximadamente 85%

Aincarteza padrdo da medigdo foi determinada de acorde com a publcagio EA4/02,

6-Nota: Temperatura ambiente  { 196+ 0,5) °C.

e Canw A Jodn Carios da Sihea Borpes. 1240 < Samo Amarg - CEP 04726002 - 830 Faulo « 5P - Tioooo Chavo: (1) 58430000 « Fae (11) 58413722
rioa Podd Inglo TRIrGA 1655 - Bakro Rafo - CEP: (9620000 - Suzans - 8P « Tel. (1) 47405658 - Fax (11) 47465058 - Eorunl wecned refutoys com br
Ladoratino, Tol (1) 47465050 - Fas. (11) 4748-5060 - £y memrvlegiad oy com be
Asocstbe Téonvon Poerna: Ted: {17] 47452257 - Pax: (11) 47463900 - ks saabetoc Bmebsiop combe
Assnainc Técncy Extvem Tol: (1) 58430027 - Fac (1) 1643-0029 - E-mas; 3t @ mtitoyn com be
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ANEXO M - CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR

POR COORDENADAS (1/12)

Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

~
.

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 265 /2017 pig. 113
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

1. Solicitante do Servigo
1.1, Qliente: 1.2. Enderego:

" Av. Jodo Naves de Avila N© 2121
UFU Faculdade de Engenharia Mecénica Uberiandia - 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, Local:

RDS CAA Vast XXT Calypso 5.2.06 LTAD

3. Especificagdo do Fabricante

3.1. Tolerdncia de Medico Declarada: 3.2. Erro de Apalpagao: 3.3. Volume de Medicéo:
(160 103802} (L = mem) 1,9pum X= 1000 mm
E= 19 +L/ 300 pm 3.4, Resolugdo (um): Y= 1200 mm
0,2 Z= 600 mm
4, Rastreabilidade dos Padrdes de Referéncia
4.1, Icentificagda 4.2, Desoricho 4.3, N° 0o Cartificaco | 4.9, Emtente [ 4.5, Data Calibracio] 4.6. vakdade (anos)
IMT-030  |Padr3o Escalonado 700 mm (SEQ700176) 04075/16 Mitutoyo 25/05/2016 2
IMT-082  [Termometro Digital (02963845) 48686/1 Testo 28/04/2016 2
IMT-064  |Esfera de Referéncia 30 mm (L1497) 122 715-101 1PT 25/02/2013 5

5. Procedimento de Calibragdo Utilizado
5.1, Baseado no procedimento interno POP-LAB-04 rev. 03 que segue as diretrizes da norma ISO 10360-2.

6. Notas
6.1, Este certificado atende aos requisitos de acreditacdo do CGCRE, o qual avaliou a competéndia do laboratério e
comprovou sua rastreabilidade a padrdes nacionais de medida;

6.2. O presente certificado refere-se exclusiyamente a Maquina de Medic3o por Coordenadas submetida a calibragdo
nas condigles especificadas;

6.3. E proibida a reprodugdo parcial ou total deste certificado, sem prévia autorizagdo.

EXECUTANTE: Henrigue Porto SIGNATARIO
Técnico IMT AUTORIZADO:
d Douglas de Sousa
Geréncia Técnica
Carl Zeiss do Brasil Ltda.

Av. das Nagoes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relacionamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (2/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 .21
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

7. Condigdes de Temperatura durante a Calibracao
7.1. Temperatura Ambiente:
( 20,7 £ 0,2 ) °C

7.2, Posicbes Iniclo da Avaliagio Término da Avaliagio
Avaliadas Escala X Escala Y EscalaZ Padrio Escala X Escala Y EscalaZ Padrio
(°C) (*C) (°C) (°C) (*0) (°C) (°C) (°C)
Linear Eixo X 20,0 w—— o 20,6 200 - —_ 20,7
Linear Eixo Y -— 20,0 Eias. 20,6 - 20,0 — 20,6
Linear Eixo Z -_— — 20,0 20,5 —_— - 20,0 20,5
Volumétrica 1 20,0 20,0 200 20,6 20,0 20,0 20,0 20,6
Volumétrica 2 20,0 20,0 20,0 20,7 20,0 20,0 20,0 20,6
Volumétrica 3 20,0 20,0 20,0 20,5 20,0 20,0 20,0 206
Volumétrica 4 20,0 20,0 20,0 20,6 20,0 20,0 20,0 20,6
Plano ZX pos.1 20,0 — 20,0 20,7 200 o 20,0 20,6
Plano ZX pos.2 20,0 — 20,0 20,7 20,0 e 20,0 206
8. Resultados

8.1, Incerteza de Medicdo:
A Incerteza expandida declarada é obtida multiplicando-se a incerteza padrdo combinada pelo fator de abrangénda k,
para um nivel de confianga de aproximadamente 95%.

8.2, Avaliagiio do Erro de Apalpacdo:

Utilizando um apalpador com a direcdo do eixo da haste ndo paralela aos trés eixos da MMC, a esfera de referéncia
padrdo (item 4.2) & medida com 25 pontos utiizando o elemento esfera do software de medicdo. A amplitude dos
afastamentos radiais (erro de forma), Rmax — Rmin, em relacdo a esfera média calculada utilizando estes 25 pontos,
determinada pelo método dos minimos quadrados (Gauss) é o valor do erro de apalpacdo, sendo que © valor
apresentado a seguir € a média de trés medigbes avaliadas em conjunto.

Desvio Médio: 0,2 um Incerteza de Medicao Calculada: = 405 pm

8.3, Desvios Encontrados:

S3o determinados pela diferenca entre o valor indicado pela MMC e o valor verdadeiro convendional (VWC) das
distanclas dos respectivos blocos do padrdo escalonado, sendo que os valores apresentados sdo uma média de 10
medictes avaliadas em conjunto. .

Desvio = Valor Indicado - Valor Verdadeiro Convendional (WC)

0 padrio escalonado (item 4.2) foi colocado em 9 posigdes diferentes dentro do volume da MMC, sendo 3 paralelas
aos eixos X, Y e Z, 4 diagonals espadiais (volumétricas) e 2 medigbes lineares no plano ZX.

Desvio Médio: Os desvios médios encontrados durante a calibragio estdo relatados nas tabelas das paginas 3 a
11 conforme descrito no item 8.3 deste certificado.

Incerteza de Medicio Calculada: U= #(07 + L/5%) um ,onde:L = posicioem “mm ",  paraK= 2,00

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relaclonamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (3/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IH '

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 265 /2017 pég 1
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
8.3.2. Medicdo Linear do Eixo "X":
Notas:

1) As tolerincias dos desvios s3o obtidas através das fanmulas declaradas pelo
fabricante descritas na pdgina 1 item 3,1 deste certificado;

2) Os apalpadores utiizacdos para esta medicao pertencem 30 laboratdrio da CZB.

Coeficiente de Expansao
Bloco Padrda: 11,5 * 10E-6 1/°C
Eocala: 0,0 *10E-6 1°C
A“L“ Midiadas | o édio m Toleriincia dos L Medisdas | oo ::::: ‘lnh;':ivc‘:’bs
(mm) (mm) (wm) {mm) (pm) {mm) (mm) (um) (mm) (pm)
0 0,0001 0,1 0,0000 219
20 20,0022 <,6 20,0028 220
60 59,9915 0,1 55,9916 % 2,1
140 139,9832 0,1 139,5633 +24
20 219,9423 0,2 216,9420 +26
300 299,9582 0,6 95,9576 +29
380 379,9442 1,0 379,9432 .32
460 459,9406 0,8 459,939 +34
540 539,9021 0,7 539,9014 +3,7
620 19,9473 14 619,992 £4,0
700 £99,9327 06 69,9321 .42
Gréfico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av, das NagBes Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mail: relacdonamento@zelss.com



COORDENADAS (4/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IH '

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 pég. 411
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

8.3.3. Medigdo Linear do Eixo "Y":

Notas:

1) As toleriingias dos desvios s30 obtklas através das formulas declaradas pelo
fabricante descritas na pagina 1 item 3,1 deste cartificado;

2) Os apalpadores utiizados para esta medicho pertencem ao laboratéric da CZ8,

Coeficiente de Expansao
Bloco Padrdo: 11,5 * 10E-6 1)°C
Escala; 00 *10E-6 1)°C
i L Médiadas | oL m Tolerfincia dos L Médiadas | ool madio m 'I'oi::n::‘dm
(mm) (mm} (pm) (mm) (um) (mm) (mm) (3m) (mm) (um)
] 0,000 01 0,0000 *19
2 20,00% 08 20,0028 %20
60 53,9926 1,0 55,9916 £2,1
140 139,9845 1,2 139,9633 +24
220 219,942 0,9 215,920 £26
300 299,9583 0,7 2939576 +2,9
180 379,9490 0,8 379,9432 +3.2
460 459,9404 0,6 459,939 +£3,4
540 539,9018 0,4 539,9014 x3,7
620 61,9473 1,1 619,9462 =4,0
o 659,9325 04 699,9321 =42
Grédfico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das NagBes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relacionamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR



195

ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (5/12)

Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

i
N

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracdo n.° 265 /2017 pég. 513
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
8.3.4. Medicdo Linear do Eixo "Z":
Notas:

1) As tolerdndas dos desvios sdo obtidas atrawes das férmulas declaradas pelo
fabricante descritas na pagina 1 kem 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadores utilizados para esta medicio pertencem ao laboratdeio da CZB.

Coeficlente de Expansio
Bioco Padrdo: 11,5 * 106-6 1/°C
Escala: 0,0 * 10€-6 1/°C
Amtlm Midiadas | oo v'\:; Tolerincia dos L n_o‘a_uaau et bibiia m Tolerdncia dos
(mm) (mm) (um) (mm) (um) (mm) (mm) (um) (mm) (pm)

0 0,0001 0,1 0,0000 +1,9
0 20,0017 11 20,0028 +20
&0 59,9907 3,0 59,9916 21
140 139,528 L8 139,9453 k24
20 216,5411 -10 219,8420 226
300 99,9570 206 299,3576 =29
=0 379,927 .5 379,9432 £32
455,9397 <1 459,9398 E
540 539,9012 4,2 539,9014 37

Graéfico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relaconamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (6/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IH '

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 s
Data da Calibracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17
8.3.5, Medicdo Volumétrica - Posigao 1:
Notas:

1) As tolerdncias dos desvios sho obtidas através das formudas declaradas pelo
fabricante descritas na pigina 1 item 3,1 deste certificado;

2) Os apalpadores utikzados para esta medigio pertencem ao laboratério da CZB.

Coeficiente de Expansao
Bloco Padrdo: 11,5 * 10E-6 1/°C
Escala: 0,0 * 10E-6 1/°C
‘w“‘l.w° ::ur ;: Desiio Wedio m': Toleréncia dos Lo Mediadas | o e :'v: r:: Tolerdncia dos
(mm) {mm) (=m) (mm) (um) (mm) (mm) (pm) (mm) {am)
a 04,0001 0.1 0,0000 £19
2 20,0032 0,3 20,0028 +2,0
&0 53,9921 0.5 09,6 +2,1
190 139,9843 1,0 139,9653 +24
2 219,9434 1.4 219,9420 +2,6
300 2999593 1.7 99,9576 29
380 379,9448 1.6 579,9432 +3,2
460 459,9417 19 459,935 £34
540 539,9033 1,9 539,9014 £3,7
620 19,9485 24 619,9462 +4,0
700 699,9345 2,4 99,9324 +4.2
Grafico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mail: reladonamento@zeiss.com



COORDENADAS (7/12)

Laboratério de Calibracio na Area Dimensional

IH l

IMT SERVICOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 wig. 71
Data da Calibracdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

Notas:
1) As tolerfindias dos desvios s3o obbidas através das foarmulas declaradas pelo
fabricante descritas na pdgina 1 item 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadores utiizados para esta medigao pertencem 20 laboratdnio da CZB.

Coeficiente de Expansao
Bloco Padrdio: 11,5 * 1066 1/°C
Escala: 0,0 * 10€-6 1/°C
”dtlm Midiadas | oL g0 :::: Tolerncia dos L Midiadas | oL vadio WCdo | Tolerincia dos
(mm) (mm) (um) (men) (um) (mm) (mm) (pm) (mm) (mm)

0 0,0001 0,1 0,000 £19
0 20,0034 05 20,0028 £20
[ 55,9920 04 59,9616 =24
140 139,9648 15 139,5633 +24
20 219,945 1,1 219,9420 *26
3N 29,9593 1,7 299,9576 +29
180 379,9443 1,1 379,9432 +32
460 459,9412 14 459,935 +34
540 539,501 0,5 539,014 %37
610 619,468 06 6199462 =40
0 699,9319 4.2 699,321 42

Gréfico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mail: relacionamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (8/12)

Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional
IMT SERVICOS

Certificado de Calibracao

Data da Calibracio: 24-nov-17

n.° 265 /2017

Data de Emissdo:

Pag. B/11

20-dez-17

Notas:

1) As tolerBncias dos desvics sho obtidas atraves das formulas declaradas pelo
fabricante descritas na pdgina 1 item 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadares utilzades para esta medigho pertencem 30 laboratdrio da CZB.

S

Coeficiente de Expansao
Bloco Padrdo: 11,5 * 10E-6 1/°C
Escala: 0,0 *10E-6 1/°C
L Média das WCdo |Tolerincia dos L Médla das . vVvCdo Tolerdncia dos
Avalisdo |  Medicies | PEPvioMddio | oieo Dasvt PR £ Desvio Médio | o~ <0 s
(mm) (mm) (wum) (mm) (um) (mm) (mm) (pm) (mm) (m)
0 10,0001 01 0,0000 +19
20 20,0036 0,8 20,0028 +2,0
60 59,9927 1,1 59,9916 £2,1
140 139,9896 1,2 139,9633 *24
220 219,933 1,3 219,920 £26
300 299,8550 1,4 29,9576 +29
380 379,946 14 39,9452 +3,2
460 59,9413 15 450,935 %34
540 539,9027 1,3 539,9014 +3,7
620 £19,9476 1,4 519,962 +4,0
700 £99,9328 0,7 &9, 9321 42
Grafico da Média dos Desvios
6
4 __——__/
g 2 a Lo a
- S
0 A

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nagbes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mail: relacionamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (9/12)

Certificado de Calibragao

Data da Calibragdo:

Laboratério de Calibragio na Area Dimensional

IMT SERVICOS

n.° 265 /2017 Pag. 911

24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

8.3.8. Medigao Volumétrica - Posicao 4:

Notas:
1) As tolerdncias dos desvies sio obtidas através das férmuias declaradas pelo
fabricante descritas na pagna 1 item 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadores utilzados para esta medigdo pertencem ao laboratdrio da CZB.

Coeficiente de Expansdo
Bloco Padrdo: 11,5 * 10E-6 1,°C
Escala 00 *10E-61/°C
atoss] i [oenite] ot Tl L T Toowinias [ W% [ b
(mm) (mm) (um) (mm) (um) (mm) (mm) (zm) (mm) (um)

0 0,0000 0,0 0,0000 £1,9
20 20,0035 07 20,0023 =20
60 59,5526 1,0 59,9916 £21
140 139,984 1,1 139,3453 £24
20 219,9430 1,0 219,540 226
00 299,9587 14 299,9576 229
180 179,9441 09 379,9432 232
460 455,5408 10 459,598 £34
340 536,5021 0,7 §35,5014 ®37
620 619,5465 0,7 615,54962 40
e £59,9321 00 659,5321 42

Grafico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das NagBes Unidas, 21,711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: reladonamento@zelss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (10/12)

Laboratério de Calibracdo na Area Dimensional

IMT SERVIGOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 g 11
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

8.3.9. Medicdo Linear Plano ZX (E1s0) - Posigdo 1:

Notas:
1) As tolerincias dos desvios sdo obtidas através das formulas declaradas pelo
fabricante descritas na pégina 1 Rem 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadores utilizados para esta medigdo pertencem ao laboratéeio da €28,

Coeficiente de Expansio
Bloco Padrao: 11,5 * 10€-6 1/°C
Escola: 0,0 *10&-6 1/°C
L Média das - VWCdo |Tolerinciados| L Média das WWCdo | Tolerdncia dos
Avaliado |  Medibes | DSPIO Médio | gty digs Desvio Médio | prirso Desvios
(mm) (mm) (=m) (mm) (pm) (mam) (mm) (um) (mm) {(um)
0 0,0001 01 0,0000 19
T 20,0032 0.4 70,0028 +20
140 135,9642 0.5 1355633 t 24
30 299,955 1,4 199,9576 +20
450 59,9412 1,4 45,9398 +34
620 519,9485 2,3 619,041 =40
Grafico da Média dos Desvios
6
4 —
-
‘ g 2 P |
| a2 ¥ ]
0 = :

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das NagBes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sdo Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: reladonamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR

COORDENADAS (11/12)

Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

IMT SERVIGOS
Certificado de Calibragao n.° 265 /2017 Py, 111
Data da Calibragdo: 24-nov-17 Data de Emissdo: 20-dez-17

g

8.3.10. Medicdo Linear Plano ZX (Eiso) - Posigdo 2:

7

Notas:

1) As tolerincias dos desvios 3o obtidas através das formulas declaradas pelo
fabeicante descrtas na pagna 1 item 3.1 deste certificado;

2) Os apalpadares utikzados para esta medigdo pertencem 2o laboratério ca CZB.

Cosficiente de Expansio
Bloco Padrdo: 11,5 * 10E-6 1/°C
Escala: 0,0 *10€E-6 1/°C
Av‘lw :0:;;;‘ Desvio Médio :::r: Tolerdncia dos L H“I.du Desvio Midio V':z: deos
(mm) {(mm) (m) (mm) (um) (mm) (mm) (um) {mm) (2m)

'] 0,0001 01 0,0000 19
20 20,0035 0,7 20,0028 +£2,0
140 139,9846 13 1399433 24
300 295,9556 20 2999576 =29
60 459,22 4 459,9338 =34
620 19,9491 29 515,9462 240

Grafico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das NagBes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - Sao Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mail: reladonamento@zeiss.com
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ANEXO M — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DA MAQUINA DE MEDIR POR
COORDENADAS (12/12)

—

Calibrado em : Inspeclonado por:
b Carl Zeiss do Brasil
nov/17

Data da préxima calibraggo:
(preenchido pelo dierte)

Servigo de Calibragdo
conforme procedimentos internos baseados na
Norma IS0 10360-2

/
- N° do Certificado: 265 /2017
Modelo da MMC: Contura G2
N° de série: 502976
Depto. de contato: 0800 7705556
N IMT - Servigos relacionamento@zeiss.com
_ Técnico Executor: Henrique Porto

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av, das Nagdes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - S3o Paulo - SP - Brasil
Fone: 0800 7705556 - e-mall: relacionamento@zeiss.com
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APENDICE A — MICROESTRUTURA DO ACO 4137-M NA CONDICAO
COMO RECEBIDA, OBTIDA COM DIFERENTES ATAQUES (1/1)

e Z
20 i

Figura A.1 — Imagem obtida via microscopia Optica da microestrutura do ago 4137-M como
recebido. Ataque com (a) Picral, (b) Villela, (c) solucdo de Villela + Nital 2%, (d) solug&o
aquosa de &cido picrico e éter e (e) tepol.
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APENDICE B — ANTIGO GRAO AUSTENITICO PARA OS TRATAMENTOS
TERMICOS REALIZADOS COM DIFERENTES TEMPOS E
TEMPERATURAS DE AUSTENITIZACAO (1/3)

Tabela B.1 — Valores do didametro médio do antigo grdo austenitico obtido via método dos

interceptos de Heyn.

Tempo de . .
Temperatura de o Diametro do Gréo
Amostra R austenitizacéo .
austenitizacéo [°C] Austenitico [um]
[horas]
900 1 5,93+0,24
900 2 590+0,44
900 3 6,68 + 0,23
900 4 6,34 £ 0,32
870 1 4,40+ 0,44
4130-M
870 4 4,47 + 0,22
970 1 6,54 + 0,27
970 4 7,84 £ 0,37
1070 1 24,15 + 1,46
1070 4 26,34 + 1,17
900 1 10,68 + 1,07
900 2 10,55 + 0,77
900 3 12,10 + 1,22
900 4 11,23+0,71
870 1 7,84 £,0,56
4137-M
870 4 8,43 +0,52
970 1 12,51 + 0,58
970 4 13,22 £ 0,75
1070 1 31,91 £ 2,40
1070 4 32,63 +£2,15
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APENDICE B — ANTIGO GRAO AUSTENITICO PARA OS TRATAMENTOS
TERMICOS REALIZADOS COM DIFERENTES TEMPOS E TEMPERATURAS DE
AUSTENITIZACAO (2/3)

Figura B.1 - Contorno do antigo gréo austenitico do ago 4137-M austenitizado a (a) 870 °C
por 1 hora, (b) 870 °C por 4 horas, (c) 900 °C por 1 hora, (d) 900 °C por 2 horas, (e) 900 °C
por 3 horas, (f) 900 °C por 4 horas, (g) 970 °C por 1 hora, (h) 970 °C por 4 horas, (i) 1070 °C
por 1 hora e (j) 1070 °C por 4 horas. Ataque com tepol.
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A

APENDICE B = ANTIGO GRAO AUSTENITICO PARA OS TRATAMENTOS
TERMICOS REALIZADOS COM DIFERENTES TEMPOS E TEMPERATURAS DE

-

~

AUSTENITIZACAO (3/3)

M austenitizado a (a) 870 °C

Figura B.2 - Contorno do antigo gréo austenitico do ago 4130

por 1 hora, (b) 870 °C por 4 horas, (c) 900 °C por 1 hora, (d) 900 °C por 2 horas, (e) 900 °C
por 3 horas, (f) 900 °C por 4 horas, (g) 970 °C por 1 hora, (h) 970 °C por 4 horas, (i) 1070 °C

por 1 hora e (j) 1070 °C por 4 horas. Ataque com tepol.



207

APENDICE C - DUREZAS OBTIDAS APOS TRATAMENTO TERMICO DE
BENEFICIAMENTO (TEMPERA E REVENIMENTO) E TEMPERA NA ZONA
INTERCRITICA (1/1)

Tabela C.1 — Valores de dureza Rockwell C obtidos apds revenimento em diferentes
temperaturas. Antes do revenimento as amostras foram austenitizadas a 870 °C por 1 hora e

temperadas em dleo.

Amostra | Temperatura de Revenimento [°C] HRC
4137-M 400 450+1,2
4137-M 419 43,5+ 0,9
4137-M 490 39,4+0,8
4137-M 500 39,4+1,2
4137-M 505 39,8+0,9
4137-M 547 35,8+0,8
4137-M 590 31,6+0,8
4137-M 600 30,9+1,2
4130-M 400 46,3+ 0,9
4130-M 425 45,3+0,8
4130-M 444 43,0+ 0,8
4130-M 470 41,8+0,8
4130-M 476 41,5+0,8
4130-M 480 43,2+0,8
4130-M 500 42,6 +0,8
4130-M 537 41,6 +0,8
4130-M 544 41,3+0,8
4130-M 553 40,2+0,8
4130-M 585 36,8+0,8
4130-M 590 35,8+0,8
4130-M 600 34,7+0,8
4130-M 625 32,1+0,8

Tabela C.2 — Valores de dureza Rockwell C obtidos apds témpera na zona intercritica em

diferentes temperaturas.

Amostra | Temperatura de Austenitizacéo [°C] HRC
4130-M 750 20,5+1,2
4130-M 770 39,8+0,8
4130-M 790 43,6 +0,8
4130-M 810 496+1,0
4130-M 830 50,0+ 0,9
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APENDICE D — DUREZAS OBTIDAS NO ENSAIO DE NANOINDENTACAO

(1/1)

Tabela D.1 — Dureza Vickers (HV0,025) do aco 4130-M com dureza de 40 HRC com as
microestruturas dual-phase, martensita com grao grande e martensita com grao pequeno.

F40-DP -

F40-DP -

Condigéo Martensita Ferrita F40-G F40-g
Indentacgédo 1 607,600 483,664 505,090 521,470
Indentacéo 2 612,324 417,977 555,618 580,976
Indentacgdo 3 603,142 467,099 555,521 583,465
Indentacgéo 4 598,510 514,441 509,979 554,912
Indentacgdo 5 648,831 477,230 570,739 541,600
Indentacgédo 6 706,446 483,664 624,866 569,220
Indentagéo 7 786,300 - 574,914 546,197
Indentacgédo 8 750,175 - 493,499 588,502
Indentacgdo 9 628,553 - 660,548 561,043
Indentagéo 10 779,644 - 563,185 509,730
Indentagéo 11 775,845 - 607,554 592,876
Indentagéo 12 594,643 - 613,533 546,145
Indentagéo 13 595,865 - 664,099 583,159
Indentagéo 14 769,718 - 579,158 537,002
Indentagéo 15 793,709 - 505,566 581,902
Indentagéo 16 796,924 - 656,832 508,987
Indentacdo 17 647,821 - - -
Indentacéo 18 731,091 - - -
Indentacéo 19 698,528 - - -
Indentacéo 20 605,405 - - -
Indentacéo 21 651,865 - - -
Indentacéo 22 749,976 - - -
Indentacéo 23 738,190 - - -
Indentacéo 24 646,920 - - -
Indentacdo 25 713,422 - - -
Indentacéo 26 661,725 - - -
Indentacédo 27 651,477 - - -
Indentacédo 28 565,620 - - -
Indentacdo 29 664,374 - - -
Média 681,884 472,082 577,544 556,699
Desvio 72,272 35,025 56,798 27,930

Padrao




209

APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA

(L/7)
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Figura E.1 — Resultados das medi¢cdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios CPPAM
com a incerteza expandida representada na forma de barra de erros. (a) comprimento, (b)
largura, (c) altura, (d) profundidade do entalhe, (e) raio do entalhe e (f) &ngulo de abertura do

entalhe.
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APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (2/7)

m

Figura E.1 — Identificacdo das faces do corpo de prova para medicdo das tolerancias de
orientacao.
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Figura E.2 — Resultados das medicBGes de paralelismo dos corpos de prova utilizados nos

ensaios CPPAM com a incerteza expandida representada na forma de barra de erros. Faces
(@EeD, (b)FeP,(c)SeldaFig. E.1.
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APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (3/7)
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Figura E.3 — Resultados das medic¢des de perpendicularidade dos corpos de prova utilizados
nos ensaios CPPAM com a incerteza expandida representada na forma de barra de erros.
Faces(a)leD, (b)leE,(c)leF,(dSeD,(e)SekE,(f)SeFdaFig. E.1.



212

APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (4/7)

Tabela E.1 — Média das leituras das dimensdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios

CPPAM considerando cinco leituras juntamente com a incerteza de medig&o para um intervalo

de confianga de 95 %.

Corpo de

Comprimento

Largura [mm)]

Altura [mm]

Profundidade

Prova [mm _ _ do entalhe [mm]
Média U Média U Média U Média U

4130-M | 1 59,71 0,03 | 10,146 | 0,034 | 10,216 | 0,007 | 3,497 0,011
4130-M | 2 59,95 0,02 | 10,040 | 0,006 | 10,009 | 0,003 | 3,617 0,018
4130-M | 3 60,03 0,03 | 10,038 | 0,005 | 10,013 | 0,003 | 3,624 0,011
4130-M | 4 60,04 0,03 | 10,025 | 0,008 | 10,015 | 0,003 | 3,667 0,011
4130-M | 5 60,14 0,04 9,999 0,016 | 10,076 | 0,013 | 3,612 0,014
4130-M | 6 60,20 0,03 | 10,129 | 0,019 9,928 0,009 | 3,543 0,009
4130-M | 7 60,24 0,03 | 10,007 | 0,008 9,964 | 0,014 | 3,564 0,011
4130-M | 8 60,16 0,05 9,922 0,007 | 10,078 | 0,022 | 3,528 0,004
4130-M | 9 60,24 0,06 9,995 0,004 | 10,019 | 0,011 | 3,540 0,021
4130-M | 10 60,22 0,04 9,981 0,006 | 10,012 | 0,004 | 3,532 0,005
4130-M | 11 60,22 0,08 9,972 0,005 | 10,035 | 0,004 | 3,557 0,004
4130-M | 12 59,93 0,02 | 10,114 | 0,003 | 10,047 | 0,006 | 3,625 0,013
4130-M | 13 59,97 0,03 | 10,110 | 0,005 | 10,082 | 0,013 | 3,705 0,007
4130-M | 14 59,99 0,03 | 10,081 | 0,008 | 10,116 | 0,004 | 3,507 0,019
4130-M | 15 60,00 0,02 | 10,063 | 0,004 | 10,116 | 0,003 | 3,450 0,008
4130-M | 16 60,04 0,03 9,923 0,005 | 10,034 | 0,048 | 3,535 0,012
4130-M | 17 59,73 0,04 | 10,158 | 0,006 | 10,234 | 0,039 | 3,592 0,035
4130-M | 18 60,33 0,11 | 10,119 | 0,004 | 10,016 | 0,033 | 3,471 0,008
4130-M | 19 60,37 0,02 | 10,011 |o0,005| 10,100 | 0,017 | 3,456 0,006
4130-M | 20 60,36 0,03 | 10,013 | 0,004 | 10,108 | 0,043 | 3,453 0,005
4130-M | 21 59,68 0,04 | 10,136 | 0,007 9,952 0,014 | 3,461 0,020
4130-M | 22 60,54 0,11 | 10,000 | 0,008 | 10,107 | 0,053 | 3,607 0,008
4130-M | 23 60,37 0,07 9,989 0,008 | 10,127 | 0,025 | 3,565 0,009
4130-M | 24 60,11 0,08 | 10,104 | 0,008 | 10,017 | 0,019 | 3,434 0,014
4130-M | 25 59,96 0,03 9,972 0,006 9,952 0,009 | 3,739 0,011
4130-M | 26 60,04 0,02 9,936 0,019 9,973 0,006 | 3,603 0,009
4130-M | 27 60,03 0,02 | 10,046 | 0,003 9,990 0,017 | 3,537 0,006
4130-M | 28 60,01 0,02 | 10,003 | 0,007 | 10,018 | 0,007 | 3,566 0,011
4130-M | 29 60,09 0,03 | 10,022 | 0,010 | 10,083 | 0,015| 3,538 0,018
4130-M | 30 60,33 0,04 9,954 | 0,007 | 10,008 | 0,018 | 3,621 0,012
4130-M | 31 60,46 0,06 9,962 0,004 | 10,016 | 0,005 | 3,648 0,015
4130-M | 32 60,37 0,06 9,966 0,008 | 10,020 | 0,004 | 3,607 0,004
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APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (5/7)

Tabela E.1 — Continuagéo.

Comprimento

Profundidade do

Corpo de [mm Largura [mm] Altura [mm] entalhe [mm]
Prova Média | U | Meédia | U | Média | U | Média | U
4130-M | 33 60,27 0,04 9,960 | 0,003 | 10,009 | 0,004 | 3,561 0,006
4130-M | 34 60,35 0,09 9,960 | 0,010 | 10,017 | 0,004 | 3,577 0,008
4130-M | 35 60,14 0,03 | 10,135 | 0,006 | 10,296 | 0,022 | 3,425 0,019
4130-M | 36 60,31 0,03 9,961 | 0,013 | 9,979 |0,025| 3,623 0,008
4130-M | 37 60,29 0,04 | 10,018 | 0,005 | 10,018 | 0,004 | 3,604 0,004
4130-M | 38 60,28 0,02 9,964 | 0,003 | 10,220 | 0,010 | 3,602 0,005
4130-M | 39 60,47 0,10 | 10,011 | 0,004 | 10,019 | 0,021 | 3,469 0,020
4130-M | 40 60,54 0,04 | 10,127 | 0,008 | 10,011 | 0,008 | 3,540 0,008
4137-M | 41 60,41 0,04 | 10,041 | 0,004 | 9,946 |0,012| 3,505 0,013
4137-M | 42 60,13 0,02 9,941 | 0,005 | 10,033 | 0,004 | 3,664 0,017
4137-M | 43 60,18 0,05 9,944 | 0,004 | 10,067 | 0,007 | 3,634 0,010
4137-M | 44 60,18 0,03 | 10,053 | 0,004 | 9,956 | 0,008 | 3,513 0,007
4137-M | 45 60,26 0,04 | 10,028 | 0,014 | 9,938 |0,018| 3,498 0,024
4137-M | 46 60,18 0,02 | 10,128 | 0,005 | 10,041 | 0,005 | 3,521 0,020
4137-M | 47 60,35 0,04 | 10,045 | 0,022 | 10,120 | 0,033 | 3,759 0,034
4137-M | 48 60,35 0,02 | 10,093 | 0,006 | 10,050 | 0,010 | 3,629 0,011
4137-M | 49 60,41 0,07 | 10,093 | 0,006 | 10,086 | 0,012 | 3,698 0,012
4137-M | 50 60,34 0,03 | 10,050 | 0,009 | 10,050 | 0,009 | 3,681 0,027
4137-M | 51 60,46 0,05 | 10,086 | 0,007 | 10,086 | 0,006 | 3,677 0,023
4137-M | 52 60,35 0,05 | 10,022 | 0,015 | 10,064 | 0,005 | 3,755 0,011
4137-M | 53 60,33 0,02 | 10,087 | 0,006 | 10,016 | 0,003 | 3,567 0,011
4137-M | 54 59,96 0,02 | 10,000 | 0,004 | 9,986 |0,011| 3,517 0,009
4137-M | 55 60,01 0,02 9,974 | 0,007 | 9,993 | 0,015 | 3,528 0,014
4137-M | 56 60,02 0,02 | 10,009 | 0,004 | 9,930 |0,028| 3,523 0,020
4137-M | 57 60,27 0,04 9,968 | 0,005| 9,929 | 0,008 | 3,334 0,026
4137-M | 58 60,11 0,05 9,955 |0,011| 9,928 | 0,007 | 3,332 0,012
4137-M | 59 60,37 0,03 9,955 |0,011| 9,927 |0,013| 3,574 0,005
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APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (6/7)

Tabela E.2 - Média das leituras do raio e do angulo de abertura dos corpos de prova utilizados

nos ensaios CPPAM considerando cinco leituras juntamente com a incerteza de medicao para

um intervalo de confianca de 95 %.

Corpo de Prova Raio do entalhe [pm] | Angulo do entalhe [°: “: “]
Média U Média U
4130-M 1 248,27 10,16 90:03:12 0:05:36
4130-M 2 254,63 10,20 90:05:36 0:07:08
4130-M 3 250,78 10,14 90:01:24 0:09:17
4130-M 4 249,96 10,28 89:48:48 0:13:15
4130-M 5 254,50 10,13 90:05:00 0:02:51
4130-M 6 254,45 10,38 89:50:00 0:05:30
4130-M 7 250,18 10,15 90:00:00 0:03:51
4130-M 8 257,74 10,57 89:59:24 0:03:03
4137-M 9 254,89 10,21 89:57:48 0:05:05
4137-M 10 261,72 10,30 89:59:24 0:04:52
4137-M 11 249,69 10,11 89:47:24 0:03:03
4137-M 12 253,93 10,94 89:54:36 0:08:08
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APENDICE E — CONTROLE DIMENSIONAL DOS CORPOS DE PROVA (7/7)

Tabela E.3 - Média das leituras das tolerancias de orientacéo dos corpos de prova utilizados

nos ensaios CPPAM considerando trés leituras juntamente com a incerteza de medi¢ao para

um intervalo de confianca de 95 %.

Corpo de Prova

Paralelismo ED

Paralelismo Sl

Paralelismo FP

Média U Média U Média U
4130-M 1 0,0482 0,0011 0,0259 0,0009 0,0093 0,0009
4130-M 2 0,0022 0,0008 0,0027 0,0007 0,0014 0,0010
4130-M 3 0,0053 0,0008 0,0062 0,0008 0,0026 0,0008
4130-M 4 0,0908 0,0008 0,0885 0,0011 0,0301 0,0008
4130-M 5 0,0903 0,0009 0,0881 0,0008 0,0299 0,0008
4130-M 6 0,0900 0,0009 0,0876 0,0007 0,0297 0,0008
4130-M 7 0,0904 0,0008 0,0881 0,0008 0,0299 0,0008
4130-M 8 0,0004 0,0026 0,0013 0,0007 0,0015 0,0007
4137-M 9 0,0012 0,0125 0,0052 0,0020 0,0066 0,0011

Perpendicularidade Perpendicularidade | Perpendicularidade
Corpo de Prova SD SE SF

Média U Média U Média U
4130-M 1 0,0867 0,0009 0,0438 0,0009 0,0152 0,0010
4130-M 2 0,0873 0,0007 0,0440 0,0008 0,0152 0,0009
4130-M 3 0,0006 0,0009 0,0007 0,0008 0,0008 0,0008
4130-M 4 0,0011 0,0008 0,0010 0,0008 0,0009 0,0008
4130-M 5 0,0489 0,0008 0,0249 0,0008 0,0088 0,0012
4130-M 6 0,0485 0,0007 0,0246 0,0007 0,0087 0,0008
4130-M 7 0,0486 0,0007 0,0247 0,0009 0,0088 0,0009
4130-M 8 0,0487 0,0007 0,0247 0,0008 0,0087 0,0027
4137-M 9 0,0002 0,0008 0,0005 0,0081 0,0031 0,0152

Perpendicularidade Perpendicularidade | Perpendicularidade
Corpo de Prova 1D IE IF

Média U Média U Média U
4130-M 1 0,0003 0,0008 0,0804 0,0009 0,0274 0,0009
4130-M 2 0,0007 0,0007 0,0508 0,0008 0,0174 0,0008
4130-M 3 0,0507 0,0007 0,0668 0,0007 0,0227 0,0007
4130-M 4 0,0552 0,0008 0,0662 0,0007 0,0226 0,0008
4130-M 5 0,0509 0,0008 0,0250 0,0014 0,0091 0,0007
4130-M 6 0,0522 0,0008 0,0932 0,0007 0,0316 0,0007
4130-M 7 0,0042 0,0009 0,0256 0,0011 0,0092 0,0007
4130-M 8 0,0103 0,0007 0,0293 0,0042 0,0114 0,0008
4137-M 9 0,0324 0,0011 0,0752 0,0163 0,0457 0,0007
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APENDICE F — IDENTIFICAGAO DO Pt4 DO AGO 4130-M COM 36 HRC
UTILIZANDO O METODO DA RIGIDEZ (1/1)
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Figura F.1 — Utilizacdo do método da rigidez na identificacdo do Pw no ensaio do aco 4130-M
na condi¢do F36-g. (a) ensaio 1, (b) ensaio 2 e (c) ensaio 3. Na figura (b), referente ao ensaio
2, foi possivel tracar apenas a reta do escoamento pois a trinca propagou-se apenas por 1
patamar antes de chegar ao critério de parada, neste caso o P, foi tomado no patamar antes
da queda causada pela trinca.
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APENDICE G — IDENTIFICAGAO DO P+ DO AGO 4130-M COM 32 HRC
UTILIZANDO O METODO DA RIGIDEZ (1/1)
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Figura G.1 — Utilizacdo do método da rigidez na identificagdo do P no ensaio do aco 4130-M
na condicao F32-g. (a) ensaio 1, (b) ensaio 2 e (c) ensaio 3.
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APENDICE H - IDENTIFICAGAO DO Pt+ DO AGO 4137-M COM 32 HRC
UTILIZANDO O METODO DA RIGIDEZ (1/1)
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Figura H.1 — Utilizacdo do método da rigidez na identificacdo do P no ensaio do aco 4137-M

na condicdo C32-g. (a) ensaio 1, (b) ensaio 2 e (c) ensaio 3.





