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Resumo 

 

 

Aços de alta resistência (HSS) são frequentemente utilizados na indústria automobilística por 

conta de suas propriedades mecânicas elevadas, que resultam na produção de carros mais leves. 

No entanto, esses aços são susceptíveis a fragilização por hidrogênio, e um estudo mais 

aprimorado deve ser realizado para avaliar a interação entre o material e o hidrogênio que é 

inserido durante a fabricação das chapas/peças. Portanto, neste trabalho foi avaliado um aço 

Dual Phase com limite de resistência a tração de 1198,7 MPa, utilizando ensaios de tração com 

baixa taxa de deformação (BTD) e corpos de prova fabricados em conformidade com a norma 

SEP 1970. A influência da velocidade de ensaio e concentração de hidrogênio difusível foi 

avaliada nos valores obtidos de limite de resistência a tração, limite de ruptura, e deslocamento. 

Para o carregamento com hidrogênio em valores compatíveis com os encontrados em campo, 

foi realizado a permeação Ex-situ, utilizando eletrólitos de NaOH e H2SO4, além de realizar 

ensaios de extração a quente para determinação da quantidade de hidrogênio difusível. O 

processo de corte por estampagem promoveu a redução das propriedades mecânicas do CP ao 

ser comparado com um ensaio de tração convencional, além de aumentar expressivamente a 

perda de repetibilidade. O aumento da concentração de hidrogênio difusível resultou na 

progressiva deterioração das propriedades mecânicas, enquanto a utilização da velocidade de 

0,1 μm/s resultou na redução das propriedades mecânicas ao considerar a mesma condição de 

carregamento de hidrogênio, quando comparado com a velocidade de 1 μm/s. A velocidade de 

ensaio e a concentração de hidrogênio difusível foram responsáveis pelo aumento do índice de 

fragilização por hidrogênio, sendo que na condição mais crítica assumiu o valor de 77,8 % para 

o limite de resistência a tração. A análise de ANOVA confirmou que a velocidade de ensaio e 

a concentração de hidrogênio difusível afetaram de forma estatisticamente significativa o limite 

de resistência a tração, o limite de ruptura e o deslocamento avaliados. 

Palavras-chave: Fragilização por hidrogênio, Baixa Taxa de Deformação, HSS, SEP1970 
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Abstract 

 

 

High strength steels (HSS) are often used in automotive industry due to of its high mechanical 

properties, which result in the production of lighter cars. However, these steels are susceptible 

to hydrogen embrittlement, and a more refined study should be carried out to evaluate the 

interaction between the material and the hydrogen that is inserted during the part manufacture. 

Thus, in this work, a Dual Phase steel with a tensile strength of 1198.7 MPa was evaluated, 

using slow strain rate testing (SSRT) and specimens manufactured in accordance with the 

SEP1970 standard. The influence of displacement rate and diffusible hydrogen concentration 

were evaluated in the tensile strength limit, rupture limit and deformation. To simulate the 

insertion of hydrogen via manufacture methods, Ex-situ permeation was performed, using 

electrolytes of NaOH and H2SO4, in addition to performing thermal desorption analysis (TDA) 

to determine the amount of resulting diffusible hydrogen. The stamping cutting process 

promoted a reduction in the specimen mechanical properties when compared to a conventional 

tensile test, besides to significantly increasing the repeatability loss. The increase of the 

diffusible hydrogen concentration resulted in a progressive deterioration of the mechanical 

properties, while the use of the displacement rate of 0.1 μm/s resulted in the reduction of the 

mechanical properties compared to the use of the displacement rate of 1 μm/s, considering the 

same hydrogen loading condition. The displacement rate and the diffusible hydrogen 

concentration were responsible for the increase of the hydrogen embrittlement index, and in the 

most critical condition it assumed the value of 77.8 % for the tensile strength limit. The 

ANOVA analysis confirmed that the test and the diffusible hydrogen concentration 

significantly affected the tensile strength limit, the rupture limit and the deformation evaluated. 

 

 

 

 

Keywords: Hydrogen embrittlement, Slow strain rate testing, HSS, SEP1970 
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CAPÍTULO I 

 

 

 

INTRODUÇÃO 

 

 

 

A engenharia mecânica moderna busca constantemente desenvolver tecnologias e 

equipamentos mais avançados, com o intuito de atender demandas de projetos e reduzir seu 

custo de produção. Dessa forma, aços de alta resistência (HSS) e aços de ultra alta resistência 

(UHSS) são cada vez mais utilizados na indústria automotiva. Kim et al. (2020) descrevem 

estes aços como materiais leves, com alta resistência e que possuem capacidade de deformação 

plástica aprimorada, características essenciais para componentes automobilísticos. Essas 

características permitem o aumento da segurança e fabricação de carrocerias mais leves, que 

propiciam a redução do consumo de combustível e emissão de CO2 (BERGMANN, 2020). 

 Entretanto, estes materiais são mais susceptíveis a um problema também muito 

recorrente na indústria de óleo e gás, a fragilização por hidrogênio (FH). A fragilização por 

hidrogênio está associada à degradação das propriedades mecânicas dos aços, principalmente 

em relação a plasticidade e ductilidade, o que pode resultar na falha repentina do componente 

(HIRTH, 1980). Os autores Silva; Ponte; Artem (2007) afirmam que cerca de 25 % das falhas 

ocorridas na indústria de óleo e gás está associada à FH. 

 Diferente da indústria de óleo e gás, em que seus dispositivos e componentes estão 

submetidos ao ambiente marítimo, e assim em constante difusão de hidrogênio para o interior 

do material, na indústria automobilística, a introdução de hidrogênio difusível ocorre 

principalmente durante os processos de fabricação e uso das peças. A entrada de hidrogênio 

neste caso ocorre nas seguintes ocasiões: fabricação do aço (galvanização etc...); construção 

automotiva (pintura, solda etc...) e corrosão em serviço (BERGMANN, 2020).  

 Em conhecimento dessas condições impostas aos aços de alta resistência, é necessário 

estudar o efeito da FH nos mesmos, e para isso podem ser utilizadas diferentes técnicas, tais 
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como: puncionamento esférico (Small Punch Test – SPT), viga dupla em balanço (Double 

Cantilever Beam – DCB), ensaio de tração com baixa taxa de deformação (BTD), ensaio de 

carga sustentada (SLT), e carregamento em patamares progressivos assistido pelo meio 

(CPPAM). 

 Dentre os ensaios disponíveis, o ensaio BTD pode ser realizado para caracterização e 

avaliação dos aços em relação à susceptibilidade a FH, comparando os resultados obtidos com 

aqueles decorrentes de ensaios ao ar (RUDOMILOVA; PROŠEK; LUCKENEDER, 2018). 

Devido à natureza acelerada do ensaio, os resultados não representam fidedignamente ao 

desempenho do material em trabalho, mas permite a detecção da interação ambiente-material, 

além de observar a alteração de variáveis metalúrgicas durante o processo (ASTM G129, 2014).  

 O ensaio BTD consiste em um ensaio de tração similar ao convencional, com um 

diferencial, a taxa de deformação é muito menor, tendo valores entre 10-5 s-1 e 10-8 s-1. A norma 

ISO 7539-7 (ISO, 2005) descreve o fenômeno de FH como intrinsecamente relacionado com a 

difusão do hidrogênio na estrutura cristalina do material, ou seja, o tempo é um dos parâmetros 

que regem o ensaio. Dessa forma, nas taxas de deformação que compõem o ensaio BTD é 

possível observar a influência do hidrogênio, diferentemente de um ensaio de tração 

convencional. 

 A avaliação da FH em aços de alta resistência é de extrema importância para a indústria 

automobilística, por este motivo, foi criada a norma SEP 1970 (SEP, 2011). O objetivo desta 

norma é guiar aplicações e interpretações de diferentes ensaios para a avaliação da resistência 

dos aços HSS nas aplicações automobilísticas em relação à FH causada por processos de 

fabricação, conforme descrito na norma DIN 50969-1 (DIN, 2009). Esta norma é destinada à 

testes de dobramento em U e ensaios de tração de carga sustentada, tendo a possibilidade de 

adaptação para ensaios de tração BTD, previamente realizada por Valentini et al (2019). 

  

 

1.1. Objetivo principal 

 

Este trabalho tem como objetivo avaliar a susceptibilidade à FH do aço de alta 

resistência laminado a frio D-HSS, usando ensaios BTD com inserção de hidrogênio Ex-situ 

utilizando elementos adaptados da norma SEP 1970 (SEP, 2011). Será realizado um estudo 

estatístico de análise de variância (ANOVA) sobre os resultados para avaliar a FH.  
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1.2. Objetivos secundários 

 

• Ranquear o efeito dos parâmetros velocidade de ensaio e concentração de hidrogênio na 

susceptibilidade à FH do aço de alta resistência D-HSS. 

• Aplicar e avaliar a importância da técnica de permeação de hidrogênio Ex-situ. 

• Reproduzir e validar a adaptação da norma SEP 1970 (SEP, 2011) à ensaios BTD. 

 

 

1.3. Justificativa 

 

A utilização de aços de alta resistência na indústria automobilística promoveu grandes 

avanços em relação a segurança do passageiro e redução da massa da estrutura do automóvel, 

contribuindo para a eficiência dos combustíveis (GAO et al, 2017). No entanto estes aços são 

mais propensos a falhas relacionadas ao hidrogênio do que outros tipos de aço (KIUCHI; 

MCLELLAN, 1983). 

Vários autores (GAO et al, 2017; BERGMANN, 2020) descrevem que os processos de 

fabricação da indústria automobilística acarretam na inserção de hidrogênio difusível nos aços, 

portanto efeitos da FH podem ocorrer neste tipo de indústria. Dessa forma, um bom 

entendimento da susceptibilidade a FH nos aços, especialmente os HSS com resistência a tração 

acima de 1000 MPa, é necessário para a garantia da segurança na aplicabilidade na indústria 

automobilística (GAO et al,2017). 

Portanto, utilizando os conceitos de ensaios BTD, permeação Ex-situ e a norma SEP 

1970 (SEP, 2011) é possível validar e entender o comportamento do aço D-HSS em relação à 

FH. 

 

 

1.4.Contribuição técnico-científica 

 

Neste trabalho a técnica de ensaios de tração BTD (baixa taxa de deformação) será 

adaptada para utilizar corpos de prova da norma SEP1970 (SEP, 2011). Dessa forma, será 

possível avaliar a susceptibilidade da fragilização por hidrogênio de materiais para indústria 

automobilística sem a necessidade de ensaios de alta duração como dispostos na norma 
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SEP1970 (SEP, 2011), além de obter os valores das propriedades mecânicas do material para 

cada condição analisada. 

 

 

1.5.Estrutura do trabalho 

 

Esta monografia está estruturada em cinco capítulos:  

O capítulo II apresenta a revisão bibliográfica dos aços de alta resistência, Fragilização 

por hidrogênio, ensaios BTD, SEP 1970 e ANOVA. 

 O capítulo III aborda a metodologia e procedimentos utilizados para o desenvolvimento 

da monografia.  

O capítulo IV apresenta e discute os resultados obtidos.  

O capítulo V traz as conclusões e propostas para pesquisas futuras.  
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CAPÍTULO II 

 

 

 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

 

 

 Este capítulo apresenta a revisão bibliográfica dos tópicos necessários para o 

desenvolvimento do trabalho, sendo estes: aços de alta resistência (HSS) e aços de ultra alta 

resistência (UHSS), fragilização por hidrogênio, ensaios com baixa taxa de deformação (BTD), 

SEP 1970 e análise de variância (ANOVA). 

  

 

2.1. Aços de alta resistência (HSS) e aços de ultra alta resistência (UHSS)  

 

 A indústria automobilística está concentrando seus esforços em aprimorar a eficiência 

dos combustíveis e reduzir a emissão de CO2 para economizar recursos naturais e conter a 

deterioração do meio ambiente global, e assim, a redução da massa do chassi do carro está se 

tornando cada vez mais importante. Além disso é ideal que também aumente a segurança em 

relação a acidentes. Espera-se que estes requerimentos sejam atendidos ao se utilizar aços de 

alta resistência (OIKAWA et al., 2007). 

 Os aços HSS (limite de resistência maior que 1000 MPa) e UHSS (limite de resistência 

maior que 1500 MPa) possibilitam o uso de seções mais finas e, consequentemente, 

possibilitam a redução de massa da estrutura e dos componentes mecânicos. Clauzeau et al. 

(2011) descreveram que o programa FutureSteelVehicle demonstrou que o uso intensivo dos 

aços HSS combinados com um design optimizado, poderia reduzir de 25 % a 35 % a massa das 

estruturas da carroceria de um automóvel. Liu et al (2016) descrevem os aços HSS e UHSS 

como detentores de melhor conformabilidade em comparação com os aços convencionais 

utilizados na construção de automóveis. 
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 Na Figura 2.1 é possível ver a carroceria (Body in White-BIW) em que se observa a 

ampla utilização de aços de alta e ultra alta resistência. Assim, evidencia-se a necessidade do 

estudo destes aços, para uma melhor compreensão de suas propriedades e limitações, além de 

estudar sua aplicabilidade industrial. 

 

 

Figura 2.1 – Representação da aplicação dos aços e alumínio na construção da carroceria de um 

automóvel (Adaptado LAHAIJIE, 2014). 

 

 Existem diversos tipos de aços de alta resistência/ultra alta resistência, sendo alguns 

deles os seguintes: 

 DP (Dual Phase): Consiste em um aço de duas fases, composto por uma matriz ferrítica 

contendo regiões de martensita. Schimitt e Iung (2018), definem que a fração de volume de 

martensita pode variar em larga escala, de 10 % a 50 %, e que sua resistência está estritamente 

dependente da fração do volume e dureza da sua fase martensítica (OLIVER et al., 2007). 

 TRIP (Transformation Induced Plasticity): É um aço que pode ser considerado um 

material compósito, com uma fase macia (ferrita + bainita + austenita), cuja lei constitutiva 
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deve ser estimada como multifásica, e uma fase endurecida, composta principalmente por 

martensita (SCHIMITT e IUNG; 2018). Este aço possui um fator de alongamento considerado 

alto para estes aços de alta resistência, isso porque esta classe possui uma transformação 

progressiva da austenita retida em martensita, quando o aço está sendo submetido a uma 

solicitação mecânica, endurecendo o material, e aumentando sua capacidade de deformação 

plástica. 

  Multifásicos/Complexos: São aços com várias fases, ou de fases muito complexas, 

geralmente possuem os maiores limites de resistência, mas também são os aços com menor 

alongamento, e os mais susceptíveis à FH. 

 Na Figura 2.2 é possível observar o esquema das microestruturas dos aços em questão. 

Evidencia-se que, apesar de serem a mesma classe de aços, possuem grandes diferenças de 

composição e organização, o que reflete diretamente nas suas propriedades mecânicas. 

 

 

Figura 2.2 – Representação da microestrutura típica dos aços DP, Multifásico/Complexo e 

TRIP (Adaptado LOIDL, 2014). 

 

 Na Figura 2.3, é possível observar os valores de alongamento e limite de resistência a 

tração de diferentes aços. Se observa que de fato, os aços multifásicos possuem o maior limite 

de resistência, os aços TRIP, possuem maior alongamento e o aço DP no meio termo entre eles. 
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Figura 2.3 – Representação de diferentes tipos de aços em relação ao limite de resistência e 

alongamento (Adaptado SCHIMITT; IUNG, 2018). 

 

 Estes aços possuem propriedades mecânicas muito interessantes para as indústrias 

automobilísticas, no entanto estes são mais propensos a falhas relacionadas ao hidrogênio do 

que outros tipos de aços o que complica sua aplicabilidade industrial (KIUCHI; MCLELLAN, 

1983). No trabalho de Lynch (2012), se descreve que aços de alta resistência martensíticos são 

extremamente susceptíveis a FH, em que concentrações de 0,5 a 1 ppm de massa de hidrogênio 

em relação a massa de aço, são suficientes para formação de trincas. 

 

 

2.2. Fragilização por Hidrogênio 

 

 A fragilização por hidrogênio é um fenômeno estudado a mais de um século, 

primeiramente reportado por Johnson em 1875 (JOHNSON,1875). Rosado (2011) descreve o 

fenômeno da FH como a atuação do hidrogênio aprisionado nos interstícios cristalinos do 

material ou nos seus defeitos, sendo suas principais formas: hidrogênio iônico (H+), hidrogênio 

molecular (H2) e alguns compostos (CH4, H2O e hidretos). 
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 A fragilização por hidrogênio está associada à degradação das propriedades mecânicas 

dos aços, principalmente em relação a plasticidade e ductilidade, o que pode resultar na falha 

repentina do componente (HIRTH,1980).  

 

2.2.1 Características necessárias para ocorrência da FH 

 Chung et al., (2011) apontam que a FH ocorre quando três fatores combinados estão 

presentes em um material, sendo: microestrutura passível à FH, existência de uma tensão 

aplicada externamente ou internamente (residual) e um meio em que o aço é submetido a 

entrada de hidrogênio difusível. De maneira simplificada a Fig. 2.4 representa as condições 

necessárias para que ocorra a fragilização por hidrogênio. 

 

 

Figura 2.4 – Representação das condições necessárias para ocorrer a FH (Adaptado 

BARNOUSH; VEHOFF, 2010). 

 

Sendo assim, para que o material fragilize decorrente do hidrogênio, ele primeiramente 

deve estar sendo submetido a uma solicitação mecânica, podendo ser: externa (tração, 

compressão, cisalhamento, flexão, torção ou mista); interna (residual), advinda do método de 

fabricação do componente; estática ou cíclica, podendo ser um dos fatores para uma possível 

falha frágil em um componente fixo ou contribuir para uma falha relacionada a fadiga do 

componente. Isso ocorre porque durante a solicitação mecânica, a incompatibilidade plástica 

promove locais para início da trinca, fazendo com que tenha uma região com concentração de 

tensão e deformação, que se distribui de maneira não homogênea (GAO, 2017). Na presença 
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do hidrogênio atômico, solicitações mecânicas externas ou tensões residuais internas abaixo 

dos limites de resistência mecânica ou de elasticidade podem causar falhas catastróficas sem 

uma deformação significativa (RUDMILOVA et al., 2018). 

Em relação ao material, nem todos os aços são suscetíveis a FH, já outros são 

extremamente influenciados pelo mesmo (LYNCH, 2012). Algumas estruturas cristalinas 

possuem um espaço intersticial maior que outras, portanto acumulam mais hidrogênio difusível. 

A presença de defeitos no material também pode auxiliar a fragilização, como por exemplo 

micro vazios, decorrentes do método de fabricação, podem ser um recipiente de armazenamento 

de hidrogênio (KIUCHI; MCLELLAN, 1983). Lynch (2012) descreve que materiais que 

possuem capacidade de formação de hidretos estáveis como Vanádio (V), Zircônio (ZR), 

Nióbio (Nb), Tântalo (Ta), Titânio (Ti) podem ser fragilizados se a formação do hidreto 

propiciar o início da trinca no interior da estrutura interna do material, funcionando de maneira 

semelhante as impurezas no material. 

A respeito do meio, o componente deve estar submetido a um ambiente favorável à 

difusão de hidrogênio, como por exemplos componentes de fixação em uma base marítima que 

estão em contato com a água de forma perene. Além disso, algumas condições são mais 

favoráveis à FH, como por exemplo locais com temperaturas elevadas que auxiliam a difusão 

do hidrogênio para dentro do material. Outra condição que auxilia o fenômeno é o equipamento 

estar exposto a um ambiente básico ou ácido, em que exista hidrogênio iônico (H+), e assim 

facilite a difusão do mesmo para dentro do aço. A inserção do hidrogênio não necessariamente 

precisa ser contínua, pode ocorrer de forma localizada e concentrada, como por exemplo, 

durante a fabricação do aço, ou do próprio componente, em que existem processos que 

propiciam a entrada de hidrogênio, podendo ser citado a galvanização ou pintura eletrolítica 

(BERGMANN, 2020).  

 

2.2.2 Fonte e mecanismos de entrada de hidrogênio nos aços 

O hidrogênio é introduzido ao aço de diferentes maneiras, sendo alguns dos principais 

difusores de hidrogênio: proteção catódica em ambientes marítimos, fabricação de 

componentes sob atmosfera de H2, procedimentos de eletrodeposição e decapagem, ambientes 

extremamente corrosivos e etapas de fabricação que podem inserir hidrogênio no material, 

como pintura e galvanização. Valentini et al. (2019) descrevem que a principal fonte de 

hidrogênio dos aços HSS é advinda do processo de estampagem a quente, em que existe a 
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dissociação da água em altas temperaturas, e durante esse processo ocorre adsorção e absorção 

do hidrogênio pelo aço, e o decorrente aprisionamento, após seu resfriamento. 

 Bergmann (2020) representa em forma ilustrativa uma estimativa da quantidade de 

hidrogênio inserido no aço de alta resistência em cada etapa de fabricação da indústria 

automobilística, Fig. 2.5. 

 

 

Figura 2.5 – Representação da quantidade de hidrogênio inserido no aço de alta resistência em 

cada etapa de fabricação da indústria automobilística (Adaptado BERGMANN, 2020). 

 

Na Figura 2.5 se observa que o aço é submetido a diversos tipos de processos de 

fabricação, em que alguns fornecem maiores quantidade de hidrogênio que outros, como o 

revestimento de zinco durante a fabricação do aço, a soldagem a ponto durante a fabricação do 

BIW, da fosfatização e corrosão durante serviço. De maneira similar, os processos de fabricação 

também implicam em tensões residuais e deformação plástica do material, como nos processos 

de conformação que pode ser exemplificado pela laminação a frio, do puncionamento para 

obtenção das partes do BIW e a utilização pelo cliente, em que o automóvel é submetido a 

solicitações mecânicas constantes e alternadas, contribuindo para a ocorrência da FH. 

Bergmann (2018) também afirma que a FH pode ser agravada com a combinação de 

métodos de produção e condições de serviço, portanto pode ser ainda mais influente do que o 

estudo separado da influência de cada método de produção. Além disso, em seus trabalhos o 

autor utiliza técnicas de permeação Ex-situ que se baseia em fornecer diferentes níveis de 

concentração de hidrogênio anteriormente aos ensaios mecânicos, portanto é a realização prévia 

da permeação, simulando uma situação que o hidrogênio é fornecido ao material antes da 

solicitação mecânica, o que ocorre principalmente na indústria automobilística durante a 
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fabricação. Em contrapartida existe a técnica de permeação In-situ em que a permeação ocorre 

simultaneamente ao ensaio mecânico, sendo ideal para simulações em que a entrada do 

hidrogênio no aço ocorre de forma simultânea à solicitação mecânica, sendo de extrema 

importância para a indústria de óleo e gás. 

 

  

Figura 2.6 – Representação esquemática de um ensaio de tração BTD utilizando permeação In-

situ (Adaptado FU et al., 2020). 

 

Para a realização experimental laboratorial, diversos autores (BERGMANN, 2020; 

GAO, 2017; VALENTINI et al., 2019) utilizam técnicas de permeação eletroquímica que 

simulam a entrada de hidrogênio em processos de fabricação. A permeação eletroquímica é 

realizada pela inserção do CP imerso em uma solução eletroquímica(eletrólito), em que passa 

uma corrente elétrica entre o cátodo (CP) e um ânodo (platina, grafite ou outro contra eletrodo) 

fornecida por um potenciostato ou fonte de corrente. A representação esquemática pode ser 

observada na Fig. 2.7. 
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Figura 2.7 – Representação da célula eletroquímica para carregamento de hidrogênio Ex-situ 

(Adaptado VALENTINI et al., 2019). 

 

A entrada do hidrogênio em meios aquosos ocorre pela adsorção de átomos de 

hidrogênio pela perda de elétrons para se tornar prótons que interagem com a rede cristalina do 

aço (RUDOMILOVA et al., 2018). A reação de Volmer (Eq. 2.1) compete com as reações de 

dessorção de Heyrovsky (Eq. 2.2) e Tafel (Eq. 2.3) (RUDOMILOVA et al., 2018 apud LASIA 

& GRÉGOIRE, 1995), em que moléculas de hidrogênio podem sair da superfície como gás. O 

processo de recombinação pode ser inibido, aumentando a entrada de hidrogênio no material, 

através da utilização de envenenadores de recombinação como o arsênio, antimônio, sulfeto, 

tioureia, tiocianato etc., fazendo com que o metal adsorva o hidrogênio (RUDOMILOVA et al., 

2018; apud EAVES et al., 2012). 

 

𝐻2𝑂 + 𝑀 + 𝑒 → 𝑀𝐻𝑎𝑑𝑠 + 𝑂𝐻−                                  (2.1) 

𝑀𝐻𝑎𝑑𝑠 + 𝐻2𝑂 + 𝑒 → 𝐻2 + 𝑂𝐻− + 𝑀                                (2.2) 

2𝑀𝐻𝑎𝑑𝑠 → 𝐻2 + 2𝑀                                            (2.3) 

 

O termo “M” nas Equações (2.1), (2.2) e (2.3) representa a composição da superfície do 

aço no qual está ocorrendo o processo de adsorção do hidrogênio. Na Figura 2.8 é possível 

observar de maneira mais visual a relação da entrada do hidrogênio no aço.   
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Figura 2.8 – Ilustração das reações de absorção de hidrogênio em: (a) solução ácida e (b) 

solução neutra ou alcalina (Adaptado GAO, 2017 apud REHRL et al.,2013). 

 

A variação e combinação da corrente aplicada e da composição do eletrólito, em relação 

à concentração de envenenador, permite a variação da quantificação de hidrogênio absorvido 

pelo material (VALENTINI et al., 2019). Deste modo, vários autores (Bergmann, 2020; Gao, 

2017; Valentini et al., 2019) utilizaram diferentes eletrólitos, com diferentes tipos de 

envenenadores e diferentes valores de corrente aplicada para obtenção da quantidade de 

hidrogênio difusível. 

Valentini et al, (2019) utilizaram uma solução de 3 % de NaCl com envenenador 

tiocianato de amônio (NH4SCN) variando sua concentração de 0,03 a 0,3 %, e uma densidade 

de corrente variando de 0,25 a 1 mA/cm2 para permeação dos aços USIBOR1500® e 

USIBOR2000® obtendo de 0,1 a 2 ppm de hidrogênio difusível. Gao (2017) utilizou uma 

solução de 3 % de NaCl com envenenador tiocianato de amônio em concentração de 0,3 %, e 

uma densidade de corrente de 1 mA/cm2 variando a duração de permeação entre 2,5 minutos 

até 30 minutos para diferentes aços, sendo que os valores obtidos para os aços DP (DP1180A e 

DP1180B), resultaram em valores de 0,02 até 1,45 ppm de hidrogênio difusível. 
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Bergmann (2020) utilizou uma solução de 0,5 molar de ácido sulfúrico (H2SO4) com 

envenenador de tioureia (CH4N2S) variando sua concentração de 0 até 1 mg/L com densidade 

de corrente de 0,1 A/dm2 por duas horas, obtendo de 0,21±0,10 ppm até 1,23±0,25 ppm. É 

importante ressaltar que neste trabalho, foi constatado que o aumento da concentração de 

envenenador aumentou progressivamente o hidrogênio difusível inserido no CP, além de 

possuir uma variabilidade média considerável. 

Para a obtenção dos resultados de hidrogênio difusível vários autores (Bergmann, 2020; 

Gao, 2017) utilizaram um procedimento conhecido como ensaio de extração a quente (Thermal 

Desorption Spectroscopy -TDS). Neste ensaio o equipamento realiza o aumento da temperatura 

do CP, e assim ocorre a liberação do hidrogênio difusível e outros gases, que são arrastados por 

nitrogênio de pureza 99,999 % para serem filtrados por peneiras moleculares e pelo reagente 

de Schutze, até que apenas estejam presentes o hidrogênio e o nitrogênio puro. Nessa situação, 

o detector de condutividade térmica TCD (termal conductivity detector) quantifica a presença 

de hidrogênio ao avaliar a variação obtida em relação a situação da presença única do nitrogênio 

puro.  

Na Figura 2.9 é apresentado um exemplo de ensaio de extração a quente, em que o autor 

comparou as curvas obtidas de um CP como recebido e um após realizar a permeação de 

hidrogênio por 30 min. Pode-se concluir que o material em seu estado padrão possui uma 

quantidade de hidrogênio difusível natural advinda de sua fabricação, e que a permeação de 

hidrogênio, aumenta sua concentração, podendo obter níveis maiores de hidrogênio difusível. 

  

Figura 2.9 – Resultado do ensaio de extração a quente no aço DP1180A nas condições: a) como 

recebido e b) pré-carregado por 30 min (Adaptado GAO, 2017). 

 

Gao (2017), em seus ensaios, analisou a quantidade de hidrogênio difusível em relação 

ao tempo de permeação, e assim obteve uma curva de hidrogênio difusível em relação ao tempo 
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de permeação, demonstrado na Fig. 2.10. É possível constatar que o aumento do tempo de 

permeação aumentou progressivamente a quantidade de hidrogênio difusível obtido no CP. 

Portanto, os parâmetros de densidade de corrente, tempo de carregamento, eletrólito e 

envenenador são determinantes para a obtenção de diferentes quantidades de hidrogênio 

difusível presente no aço. 

 

Figura 2.10 – Gráfico da quantidade de hidrogênio difusível por tempo de carregamento dos 

aços DP1180A e DP1180B (Adaptado GAO, 2017). 

 

2.2.3 Mecanismos da FH 

Por se tratar do menor elemento da tabela periódica, a influência do hidrogênio ainda 

não é completamente compreendida, uma vez que é praticamente impossível apontar a presença 

do hidrogênio dentro do componente justamente por seu tamanho. Assim ao longo dos anos 

foram desenvolvidas teorias sobre como o hidrogênio atua no material fragilizando-o.  

No trabalho recente de Lynch (2012), são descritos diferentes tipos de mecanismos de 

FH, sendo alguns destes os seguintes: 

Teoria da pressão: Dentro do material, o hidrogênio adsorvido em forma monoatômica 

recombina-se com outro hidrogênio formando hidrogênio molecular (H2), o que gera no 

material bolhas de gás, podendo gerar trincas nos locais em que tenha alta concentração de H2. 

Teoria da formação de hidretos: Esta teoria é restrita apenas a aços que possuam 

elementos formadores de hidretos (Ti, Zr, Nb, Mn) em sua composição. Isso porque estes 

elementos podem se combinar ao hidrogênio difundido no aço e formarem hidretos que são em 
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sua grande maioria de característica frágil, que leva a uma alta concentração de tensão e 

decorrente propagação de trinca.  

Teoria da decoesão (HEDE - hydrogen enhanced decohesion): Nesta teoria o hidrogênio 

difusível se concentra em regiões do material de alta concentração de tensão, como contornos 

de grão, ou vacâncias, que acarreta o afastamento dos átomos da estrutura cristalina, reduzindo 

a energia coesiva do material, e assim, permitindo que a trinca se propague com facilidade 

nestas regiões. A falha relacionada a essa teoria é uma fratura frágil ou com aspecto de quase-

clivagem. 

Teoria da plasticidade induzida (HELP – hydrogen enhanced localized plasticity):  A 

HELP se baseia na condição que o hidrogênio difusível atua aumentando a mobilidade das 

discordâncias em certas regiões do material, fazendo com que a tensão necessária para haver 

deformação plástica seja reduzida, e assim também a tensão necessária para falha. Nesta 

condição a fratura associada a esse fenômeno é dúctil. 

Em condição real, não é possível afirmar que a FH ocorreu unicamente por um 

mecanismo apenas. Desse modo, a fragilização do material se dá por uma combinação de todas 

as teorias ocorrendo simultaneamente no aço, alterando assim as propriedades mecânicas do 

material. Para que seja estudado especificamente um único mecanismo de FH, deve-se 

estabelecer perfeitas condições para realizar este tipo de análise (BARNOUSH; VEHOFF, 

2010). 

 

 

2.3. Ensaios de tração com baixa taxa de deformação (BTD)  

  

 Os ensaios de baixa taxa de deformação são amplamente utilizados na literatura para a 

caracterização dos materiais em relação a FH. Isso ocorre porque este ensaio permite a fratura 

total dos corpos de prova, obtendo parâmetros como alongamento, redução e área, limite de 

resistência, ruptura e escoamento, e dessa forma, o aço pode ser avaliado em relação a 

susceptibilidade ao hidrogênio, ao se comparar com resultados obtidos com amostras sem a 

influência do hidrogênio (RUDOMILOVA; PROŠEK; LUCKENEDER, 2018). 

 Por se tratar de um ensaio de tração semelhante ao convencional, todas as propriedades 

obtidas ao analisar uma curva tensão x deformação, são válidas e representam importantes 

características do material. Autores renomados (Callister, 2000; Garcia et al., 2012; Souza, 
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1982) descrevem em suas obras as propriedades mecânicas e o procedimento para suas 

determinações, analisando um gráfico tensão x deformação, como representado na Fig. 2.11.  

 

 

Figura 2.11 – Curva Tensão x Deformação e propriedades mecânicas advindas de sua análise 

(Adaptado de CALLISTER, 2000; GARCIA et al., 2012; SOUZA, 1982). 

 

 Para este trabalho as propriedades mecânicas importantes advindas do ensaio de tração 

BTD são:  Limite de resistência a tração (LRT); Limite de Ruptura (LR) e Deformação total.  

O limite de resistência é determinado pelo maior valor de tensão obtido durante o ensaio. O 

limite de ruptura é determinado pelo valor de tensão que está aplicado no momento em que o 

CP é fraturado. A deformação total é determinada pela relação entre a variação da dimensão do 

comprimento do CP útil determinado em norma (ASTM, 2020) em relação ao estado original 

do mesmo. 

 Os CPs deste ensaio, podem ser advindos de chapas, ou de cilindros, dependendo do 

objetivo do ensaio. Além disso, os corpos de prova, podem possuir ou não entalhe/concentrador 

de tensão, para garantir a falha em uma determinada seção do CP. Para regulamentar o ensaio, 
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são utilizadas algumas normas, tais como a ASTM E8/E8M (ASTM, 2020), ASTM G 129 

(ASTM, 2014) e ISO 7539-7 (ISO, 2005). 

 O ensaio BTD se caracteriza por ser um ensaio de tração semelhante ao convencional, 

mudando apenas a condição da taxa de deformação, que pode ir de 10-5 a 10-8 s-1 (ASTM, 2014), 

para providenciar ao hidrogênio difusível tempo necessário para mover-se e concentrar na 

região plástica (VALENTINI et al., 2019). Além disso, o ensaio BTD evita o problema de 

determinar um tempo de ensaio, uma vez que sempre finaliza com a falha do material 

(RUDOMILOVA; PROŠEK; LUCKENEDER, 2018), tendo vantagem em relação a outros 

ensaios de tração, como o de carga sustentada, que pode possuir uma duração de 30 dias caso 

não exista falha no corpo de prova. 

 A taxa de deformação ideal deve ser escolhida ao ser analisado o material a ser ensaiado, 

e a condição de ensaio, se será aplicado hidrogênio durante o ensaio mecânico ou não. Além 

disso, o valor deve ser suficientemente baixo para caracterizar um ensaio BTD e garantir a ação 

do hidrogênio na fratura, mas também não pode ser tão mínima a ponto de inviabilizar 

laboratorialmente o tempo de ensaio. 

 Diferentes taxas de deformação podem representar diferentes interações com a FH, em 

que alguns materiais ao serem submetidos a taxas de deformação menores, se fragilizam mais, 

devido ao tempo fornecido ao hidrogênio para se difundir pelo aço. Momotani et al. (2017) 

demonstram a influência da presença do hidrogênio em um ensaio de tração e a influência de 

diferentes taxas de deformação para valores maiores de FH. 

Figura 2.12 – Resultado em diferentes taxas de deformação: (a) CPs sem hidrogênio; (b) CPs 

carregados com hidrogênio (Adaptado de MOMOTANI et al, 2017). 

  

 Analisando a Fig. 2.12 é possível observar que para CPs que não possuíam hidrogênio 

os valores de limite de resistência mecânica, de ruptura e de deformação eram ligeiramente 
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semelhantes, e quando estes mesmos CPs eram carregados de hidrogênio, suas propriedades 

mecânicas eram deterioradas, uma vez que é possível observar uma redução acentuada destas 

propriedades. Além disso, é possível observar que a redução da taxa de deformação influencia 

diretamente nas propriedades mecânicas para CPs carregados com hidrogênio, deteriorando 

progressivamente suas propriedades mecânicas ao reduzir a taxa de deformação, o que não 

ocorre nos CPs sem presença de hidrogênio. 

 Depover et al. (2015) analisaram aços DP utilizando o método de carregamento In-situ 

de 0,5 mol de H2SO4 + 1 g/L de tioureia utilizando corrente de 0,8 mA/cm2 e descrevem em 

seu trabalho a influência do tempo de carregamento, ou valor de hidrogênio difusível no aço, e 

da taxa de deformação na FH. Como esperado, maiores valores de tempo de carregamento, 

resultam em materiais mais fragilizados como é possível observar na Fig. 2.13, e de maneira 

semelhante, menores valores de taxa de deformação também são muito influentes para a 

deterioração das propriedades mecânicas, demonstrado na Fig. 2.14. 

  

Figura 2.13 – Resultado de ensaios BTD In-situ de aços DP em diferentes condições de 

hidrogênio difusível (Adaptado de DEPOVER et al., 2015). 
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Figura 2.14 - Resultados em diferentes taxas de deformação e condições de carregamento de 

hidrogênio (Adaptado de DEPOVER et al., 2015). 

 

 Gao (2017) realizou ensaios BTD Ex-situ em aços DP, analisando diferentes 

concentrações de hidrogênio e obteve curvas semelhantes (Fig. 2.15) as mostradas na Fig. 2.13, 

diferenciando apenas na questão que a adição de hidrogênio não afetou o limite máximo de 

resistência a tensão, mas foi fator muito influente para a deformação total do CP e tensão de 

ruptura. Vale ressaltar que em ambos os métodos de carregamento, o aumento do hidrogênio 

difusível aumentou a deterioração das propriedades do aço, portanto valida a equivalência dos 

dois tipos de carregamento de hidrogênio (In-situ e Ex-situ) em relação a avaliação da FH. 

 

 

Figura 2.15 - Resultados de ensaios BTD Ex-situ de aços DP em diferentes condições de 

hidrogênio difusível (Adaptado de GAO, 2017). 
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2.4. SEP 1970 

  

 A norma SEP1970 (SEP, 2011) tem o objetivo de seleção, aplicação e interpretação de 

resultados em diferentes ensaios que podem ser usados para avaliar a resistência de aços HSS 

e UHSS para aplicações automobilísticas em relação a fraturas relacionadas a FH causadas 

pelos métodos de fabricação (SEP, 2011). Estes testes fazem parte da Material Approval 

Process no fabricante do aço. 

 Eles servem como prova de que o aço não exibe susceptibilidade a fraturas advindas da 

FH no estado como recebido, e no estado que ele fragiliza devido ao hidrogênio contido no 

mesmo. Os materiais para este tipo de ensaio são advindos de chapas, ou rolos diretamente da 

linha de produção, sendo aços metalicamente revestidos, que passaram pelo processo de 

laminação a quente ou a frio (SEP, 2011). 

 É necessário que após a retirada da chapa/rolo para fabricação dos CPs, deve-se aplicar 

o mínimo de calor a eles, além de que os procedimentos de fabricação devem consumir o 

mínimo de tempo possível, para evitar a evasão do hidrogênio do material. Caso não seja 

possível a fabricação de maneira rápida, os CPs devem estar armazenados em nitrogênio líquido 

ou gelo seco, para manutenção do hidrogênio. 

 São descritos dois tipos de ensaios na norma SEP 1970 (SEP, 2011), o ensaio de 

dobramento em U e o ensaio de tração utilizando CP com furo central puncionado. O ensaio de 

tração definido é o ensaio de carga sustentada (SLT), e de maneira semelhante ao ensaio de 

dobramento em U, é um ensaio de característica passa ou não passa. São definidos pela norma, 

carga e procedimento de implementação do ensaio, além do critério de parada que é relativo a 

se ocorre fratura ou não em um determinado período. Caso ocorra a fratura, o material é 

considerado frágil e reprovado, e se não ocorre fratura ou qualquer aparecimento de trincas 

visíveis, o material é aprovado no ensaio. 

 Um exemplo dos ensaios que estão descritos na norma SEP 1970 (SEP, 2011) está 

mostrado na Fig. 2.16. 
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Figura 2.16 – Ensaio de tração de carga sustentada utilizando CP com furo central puncionado 

(SEP 1970, 2011). 

 

Vários autores (Winzer, 2017; Valentini, 2019; Scharf, 2016) utilizaram desta norma 

para realização de seus trabalhos, validando e analisando o efeito do hidrogênio sob o seu 

material de trabalho. Um fator muito importante abordado nestes trabalhos é o fato de o furo 

central ser feito pelo processo de corte por estampagem, muito usado na indústria 

automobilística. 

Esse procedimento envolve a aplicação de uma tensão muito grande por uma prensa 

hidráulica, e auxiliado por uma matriz com a geometria desejada, realiza o cisalhamento do 

material, como na Fig. 2.17. Scharf et al. (2016) descrevem o processo de puncionamento 

dividido em três fases, uma que o material passa por todo o regime elástico do material, 

seguindo do regime plástico, até o início da trinca resultando na falha do material, e conclusão 

do corte. 

 

 
Figura 2.17 – Ilustração do processo de puncionamento. (a)-Representação do processo de corte 

por estampagem; (b) Corte transversal de um teste de cisalhamento interrompido (Adaptado 

SCHARF et al., 2016). 
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 Além disso, os autores comentam que o cisalhamento que ocorre nos procedimentos de 

corte por estampagem resulta em uma zona afetada pelo cisalhamento, que contém micro 

defeitos, e que tem uma influência severa nos ensaios de avaliação da FH. Essa zona possui 

diferentes propriedades em relação ao material original, e podem ser o motivo de muitas falhas 

em componentes puncionados. 

Drexler et al. (2021) também descrevem em seus trabalhos que a transformação plástica 

severa leva a um “dano prévio” na zona afetada pelo cisalhamento, e que isso é crucial para 

muitos aços de alta resistência na redução de suas propriedades mecânicas. Este dano prévio é 

explicado qualitativamente pela presença de micro trincas, micro vazios e perda de ductilidade 

local, além de que estes micro vazios acumulam grandes quantidades de hidrogênio, 

potencializando efeitos de FH. 

Scharf et al. (2016) realizaram uma simulação numérica no software Abaqus® FEM, 

para a determinação do fator de concentração de tensão que a geometria do furo puncionado 

aplica no CP ao ser solicitado em um ensaio de carga sustentada. O valor encontrado nesta 

análise foi de 1,5, o que não é um valor muito alto, quando se trata de fator de concentrador de 

tensão. A aplicação deste trabalho será para ensaios de tração BTD, e o autor utilizou um aço 

DP1000, mas o perfil de tensão no CP pode ser considerado o mesmo, dessa forma, está 

representado na Fig. 2.18. 

 

 

Figura 2.18 – Simulação numérica de um carregamento de carga constante em um CP SEP de 

DP1000 (Adaptado SCHARF et al., 2016). 
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Valentini et al. (2019) realizaram ensaios BTD em CPs SEP 1970 (SEP, 2011), em que 

foi avaliada a variação do limite de resistência a tração em relação a concentração de 

hidrogênio. Estes autores definiram a velocidade de ensaio de 0,001 mm/s, uma vez que o CP 

possui um concentrador de tensão, portanto, não possui comprimento útil, para definição de 

taxa de deformação, mas é uma velocidade que utilizando este CP é suficientemente baixa para 

configurar um ensaio de baixa taxa de deformação. 

Nas Figuras 2.19 e 2.20 podem ser observados os resultados obtidos para dois materiais, 

em que os materiais não sofrem tanta influência do hidrogênio, em concentrações abaixo de  

0,4 ppm, mas quando o valor é superior a isso, evidencia que existe uma grande deterioração 

devido a FH, aumentando progressivamente enquanto se aumenta a concentração de 

hidrogênio. Neste trabalho os autores definiram valores de concentração de hidrogênio crítica, 

correspondentes ao encontro da curva de regressão com a assíntota equivalente a 70 % do valor 

do limite de resistência do material em questão. 

 

 

Figura 2.19 – Representação dos resultados obtidos em ensaios BTD utilizando CPs SEP 

1970(SEP, 2011), com velocidade de 0,001 mm/s no material USIBOR 1500 (Adaptado 

VALENTINI et al., 2019). 
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Figura 2.20 – Representação dos resultados obtidos em ensaios BTD utilizando CPs SEP 

1970(SEP, 2011), com velocidade de 0,001 mm/s no material USIBOR 2000 (Adaptado 

VALENTINI et al., 2019). 

 

 

2.5. Análise de variância (ANOVA)  

 

 O planejamento adequado de um experimento é essencial nas pesquisas, uma vez que 

este influencia de forma direta nos resultados e conclusões decorrentes da análise dos dados 

obtidos (MONTGOMERY, 2012). A padronização e organização dos ensaios são fundamentais 

para a obtenção de resultados condizentes, obedecendo padrões e normas, para minimizar o 

número de ensaios, e consequentemente reduzir o tempo de execução e custos. 

Para verificar e validar os resultados encontrados durante os experimentos, a análise de 

variância (ANOVA) pode ser utilizada, uma vez que é uma ferramenta para verificação 

estatística de resultados. Esta técnica permite concluir, em um determinado grau de confiança 

estipulado, a existência ou não de diferenças entre duas ou mais médias amostrais 

(MONTGOMERY, 2012). 

Segundo Gomes (1990), uma ANOVA é um modelo estatístico que testa se as médias 

de duas ou mais populações são iguais ou diferentes, através de duas hipóteses: a hipótese nula 

e a alternativa (H0 e H1, respectivamente). Na hipótese nula, as médias destas populações são 

iguais. Isto significa que, estatisticamente, os tratamentos são iguais, em outras palavras não 

foram significantes. Na hipótese alternativa, as médias destas populações são diferentes, o que 
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significa que pelo menos um dos tratamentos testados pelo pesquisador apresentou diferença 

estatística dos demais. 

Os conceitos de amostras aleatórias e independentes, populações com distribuição 

normal e variâncias populacionais iguais são de extrema importância para a análise da variância. 

Obedecendo as premissas da utilização da técnica da ANOVA, é possível testar a hipótese 

investigada, por meio de distribuição de probabilidade Fisher-F com nível de significância 

determinado, sendo que comumente é por volta de 5 %. Além disso, sua aplicação está atrelada 

a inúmeros softwares estatísticos, que auxiliam o pesquisador na utilização da ferramenta, como 

por exemplo o Statistica 7.1.  
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CAPÍTULO III 

 

 

 

METODOLOGIA 

 

 

 

 Este capítulo apresenta a metodologia utilizada para a realização do trabalho. Desta 

forma, o capítulo é dividido nos seguintes tópicos: determinação das propriedades mecânicas 

do aço D-HSS; quantificação do hidrogênio difusível; e ensaios BTD. 

 

 

3.1. Determinação das propriedades mecânicas do aço D-HSS 

 

O aço D-HSS é um aço de alta resistência do tipo Dual Phase possui na sua composição 

química um teor de carbono de 0,206 ± 0,006 %, mensurado via espectrômetro ótico, modelo 

GDS 500A, do fabricante LECO. O valor apresentado representa a média de 12 medições, 

sendo três medições por amostra em 4 amostras diferentes, além de um desvio padrão associado 

para nível de confiança de 95 %.  

Para determinação das propriedades mecânicas do aço D-HSS, foram realizados ensaios 

de tração convencional conforme a norma ASTM E8/E8M – 16a (ASTM, 2016). Foram 

removidos três CPs da chapa como recebida, na direção longitudinal, pelo processo de 

usinagem por eletroerosão a fio (Ø 0,18 mm), modelo FW2U, do fabricante AgieCharmiles. A 

geometria e as dimensões do CP para ensaio de tração convencional são mostradas na Fig. 3.1 

e Tab. 3.1, respectivamente. 
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Figura 3.1 – Geometria e dimensões nominais (Tab. 3.1) do CP para ensaio de tração 

convencional conforme a norma ASTM E8/E8M – 16a (ASTM, 2016). 

 

Tabela 3.1 – Valores das dimensões nominais referentes ao CP da Fig.3.1 para ensaio de tração 

convencional conforme a norma ASTM E8/E8M – 16a (ASTM, 2016).  

Dimensões 

Corpo de prova padrão Modelo-Chapa, 12,5mm  

  [mm] 

G (Comprimento útil) 50,0 ± 0,1 

W (Largura) 12,5 ± 0,2 

T (Espessura) Espessura do material 

R (Raio do filete, mínimo) 12,5 

L (Comprimento total, mínimo) 200 

A (Comprimento da seção paralela reduzida, mínimo) 57 

B (Comprimento da seção da garra, mínimo) 50 

C (Largura da seção da garra, aproximadamente) 20 

 

Para validação do ensaio sem a atuação do hidrogênio, foi realizado o baking, processo 

em que se colocam os CPs em um forno a 125 ºC por 24 horas, fazendo com que todo o 

hidrogênio presente no CP seja retirado. Esta prática é recomendada pela norma ASTM G148 

(ASTM, 2018) que especifica o uso de uma temperatura de 80 ºC por um período de 12 horas. 

Vale destacar que a temperatura utilizada é maior que a recomendada pela norma, uma vez que 

o valor descrito pela norma é o mínimo recomendado. Kim et al.  (2019) descrevem que o 

processo de retirada de hidrogênio mais eficiente, mantendo as propriedades mecânicas do aço, 

é expondo o aço a 150 ºC por 20 minutos, portanto, aplicando 125 ºC por 24 horas e mais que 

suficiente para retirada total de hidrogênio do aço. 
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Os ensaios foram conduzidos em uma máquina de teste universal da marca Instron®, 

modelo 8801, composta por um atuador servo hidráulico de dupla ação com capacidade de força 

até ± 100 kN, e possui certificado de calibração no Anexo A. Todos os ensaios foram realizados 

em um ambiente controlado, mantendo a temperatura em 20 ± 1 ºC e com taxa de carregamento 

igual a 1 mm/min até 4 % de deformação, e 2 mm/min para o restante do ensaio. A temperatura 

foi monitorada por meio do termo-higrômetro, que possui o certificado de calibração disposto 

no Anexo B. 

A deformação do corpo de prova em relação ao comprimento útil inicial foi medida até 

3 % de deformação utilizando um extensômetro axial da marca Instron, modelo 2620-601, com 

faixa nominal de ± 5 mm e resolução de 0,01 µm. Em seguida, o extensômetro foi removido e 

a deformação continuou sendo medida pelo Linear Variable Differential Transformer (LVDT) 

integrado no equipamento até a ruptura do corpo de prova. 

Após a realização dos ensaios, foram obtidas as curvas de tensão-deformação, mostradas 

na Fig. 3.2. Do mesmo modo, obteve-se os valores de limite de escoamento (σy), resistência à 

tração (σut) e alongamento apresentados na Tab. 3.2. 

 

 

Figura 3.2 – Curvas tensão-deformação obtidas nos ensaios de tração para o aço D-HSS. 
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Tabela 3.2 – Valores das propriedades mecânicas resultantes dos ensaios de tração realizados 

no aço D-HSS. Valor médio e desvio padrão (D.P.) com intervalo de confiança de 68,27 %. 

Corpo de 

Prova 

Limite de Escoamento 

(MPa) 

Limite de Resistência à 

Tração (MPa) 

Alongamento 

(%) 

1 890,8 1202,7 11,35 

2 871,3 1198,1 11,14 

3 879,0 1195,2 11,86 

Média 880,4 1198,7 11,45 

s 9,8 3,8 0,37 

 

 

3.2. Quantificação de hidrogênio difusível 

 

A quantificação de hidrogênio difusível foi realizada utilizando ensaios de extração a 

quente. As amostras para este ensaio foram obtidas utilizando o processo de usinagem por 

eletroerosão a fio (Ø 0,18 mm), na máquina descrita anteriormente. Estas possuem geometria 

simples, retangular de 40 mm de altura, 15 mm de largura e espessura igual à da chapa, 1,8 mm. 

Para este ensaio foi realizado o baking por 24 horas, e após isso a amostra deve passar 

por um tratamento metalográfico. A preparação metalográfica das amostras para quantificação 

de hidrogênio foi feita utilizando lixas de 80, 320 e 600 mesh e quando necessárias, submetidas 

a limpeza utilizando água deionizada e acetona. Para padronizar o acabamento superficial e 

minimizar a presença de óxidos na superfície da amostra, estas foram armazenadas em um 

dessecador a vácuo. 

 
Figura 3.3 – Amostras 40 x 15 mm para quantificação de hidrogênio: (A) Como recebido; (B) 

Lixada até 600 mesh. 
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A inserção de hidrogênio nas amostras foi realizada utilizando carregamento 

eletroquímico Ex-situ, de maneira semelhante ao conceito de célula galvânica. Nesta 

configuração a amostra é o cátodo, um fio de platina (contraeletrodo) é o ânodo e estes são 

imersos em um eletrólito, sendo aplicada uma corrente constante utilizando um potenciostato, 

juntamente do software NOVA 2.0 ambos do fabricante Metrohm. Os equipamentos utilizados 

para a permeação estão mostrados nas Figs. 3.4 e 3.5.  

 

 
Figura 3.4 – Setup do carregamento eletroquímico de hidrogênio. Componentes: (A)-

Potenciostato; (B)-Gaiola de Faraday; (C)-Célula Galvânica 

 

 
Figura 3.5 – Carregamento eletroquímico de hidrogênio. Elementos constituintes: (A)-Fio de 

platina (Ânodo), (B)-Amostra (Cátodo) e (C)-Eletrólito. 
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Três condições de carregamento de hidrogênio, descritas na Tab. 3.3, foram avaliadas, 

sendo que para cada condição foram realizados cinco ensaios, totalizando 15 ensaios. 

 

Tabela 3.3 – Parâmetros utilizados durante a aplicação dos três métodos de permeação de 

hidrogênio para quantificação de hidrogênio difusível utilizando ensaios de extração a quente. 

Método de 

permeação de 

hidrogênio 

Eletrólito 

Densidade de 

corrente aplicada 

[mA/cm2] 

Tempo 

[min] 

I 0,1 M NaOH  10 60 

II 
0,1 M NaOH + 1 g/L 

Tiocianato de Amônia 
10 60 

III 
0,5 M H2SO4 + 1 g/L 

Tioureia 
1 60 

 

Logo após a permeação de hidrogênio a amostra foi retirada do eletrólito e limpa 

utilizando água deionizada e acetona, e prontamente seca até que não apresente nenhum indício 

de água ou eletrólito. A amostra limpa foi levada para a medição de massa na balança digital 

da marca Mettler Toledo com faixa nominal de 220 g e resolução de 0,1 mg (certificado de 

calibração disponível no Anexo C).  

A quantificação de hidrogênio nas amostras foi realizada em um analisador de extração 

a quente G4 PHOENIX DH, da marca Bruker, com resolução de 0,01 μg/g, mostrado na Fig. 

3.6. Para isso, foi utilizado o método de extração a quente por corrente de gás em um forno 

tubular com um detector de condutividade térmica (thermal conductivity detector - TCD) 

acoplado. O gás de arraste utilizado foi o nitrogênio com pureza de 99,999 % (N2 5.0). Esse 

gás é utilizado devido à grande diferença da sua condutividade térmica quando comparado ao 

hidrogênio (SALMI et al., 2015). O fator de calibração do sensor TCD foi determinado 

utilizando gás hidrogênio 5.0 com pureza de 99,999 %, conforme indicado no manual do 

equipamento. 

Os ensaios de extração a quente foram realizados utilizando o forno de indução IR-07, 

aplicando a temperatura de 850 ºC por 5 minutos. Essas condições impostas são suficientes para 

a retirada de todo hidrogênio difusível presente nas amostras, portanto, foi utilizado o mesmo 

método de extração para todos os ensaios realizados. 
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Figura 3.6. – Analisador de hidrogênio G4 PHOENIX. 

 

 

3.3. Ensaios BTD 

 

Os ensaios mecânicos para avaliação da FH foram realizados utilizando a técnica de 

ensaios de tração BTD juntamente da norma SEP1970 (SEP, 2011). O efeito de dois parâmetros 

(velocidade de ensaio e método de carregamento) foram considerados para análise da 

susceptibilidade a FH, por meio de um planejamento fatorial completo 2x3. Foi avaliado o 

parâmetro velocidade de ensaio em dois níveis, e o método de carregamento em três, conforme 

a Tab. 3.4.  

 

Tabela 3.4 – Planejamento fatorial 2x3 proposto para avaliar a susceptibilidade a FH do aço 

D-HSS via ensaios BTD-SEP 

Condição 
Velocidade de Ensaio 

[μm/s] 

Método de permeação de 

hidrogênio 

(Ver Tab. 3.3) 

1 1 I 

2 1 II 

3 1 III 

4 0,1 I 

5 0,1 II 

6 0,1 III 
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Para cada condição foram realizados quatro ensaios, além de quatro ensaios sem 

carregamento de hidrogênio, para cálculo da FH, totalizando 28 ensaios. Os dados decorrentes 

do planejamento de experimentos foram analisados mediante a análise estatística de variância 

(ANOVA), utilizando o software Statistica 7.1. 

A fabricação dos CPs para ensaios de tração com Baixa Taxa de Deformação utilizando 

a norma SEP 1970 (SEP, 2011) (BTD-SEP), foi realizada usando usinagem por jato d’água, 

respeitando o sentido de laminação da chapa, sempre considerando a situação mais crítica. Se 

tratando de um aço laminado a frio, a situação mais crítica é definida pela direção perpendicular 

ao sentido de laminação realizado. As dimensões nominais e a geometria do CP após a 

usinagem são mostradas na Fig. 3.7, e seu desenho técnico está no Apêndice A. 

 

Figura 3.7 – Dimensões nominais e geometria do CP logo após a usinagem por corte de jato 

d’água. 

 

O procedimento para a preparação dos CPs é semelhante ao realizado para os outros 

ensaios. Desse modo, todos os CPs são levados ao forno para realização do baking a 125 ºC por 

24 horas, preparados metalograficamente utilizando lixas de 80, 320 e 600 mesh e água 

deionizada e acetona para limpeza, quando necessário. 

Após a preparação metalográfica de todos os CPs, estes foram levados até o 

equipamento de puncionamento, e seguindo a norma SEP1970 (SEP, 2011), foram puncionados 

os furos centrais com valor nominal de diâmetro de 20 mm. O equipamento utilizado para este 

processo é a puncionadeira de chapas FATHON PC30005. Utilizando um paquímetro digital 

com faixa nominal de 200 mm e resolução de 0,01 mm (certificado de calibração no Anexo D), 

foi medido 5 vezes o valor dos diâmetros do puncionador e da matriz. 
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Com esses dados é possível calcular a folga, que consiste na diferença entre o valor do 

diâmetro do puncionador e da matriz, que resultou em um valor médio de 0,19 mm e desvio 

padrão (68,27 %) de 0,04 mm. Considerando a espessura do CP de 1,7 mm, a folga pode ser 

expressa em valor percentual de 11,1 %. A folga obtida por este equipamento é maior que a 

expressa na norma (0,15 mm), mas ainda é um valor aceitável para os fins do trabalho. 

 

 

Figura 3.8 – Puncionadeira FATHON PC30005. 

 

Vale ressaltar que todos os CPs foram puncionados no mesmo dia, no mesmo 

equipamento, com todas as condições de puncionamento similares, a fim de reduzir a dispersão 

de resultados proveniente do ajuste da máquina. A representação da geometria final do CP pode 

ser observada na Fig. 3.9 e seu desenho técnico está no Apêndice B. 

 

 
Figura 3.9 – Geometria final do CP para ensaio BTD-SEP, com o furo central puncionado (SEP, 

2011). 
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A norma SEP1970 (SEP, 2011) prevê que o CP seja puncionado e imediatamente seja 

ensaiado, para que não ocorra evasão de hidrogênio após o puncionamento. Essa condição é 

imposta porque foi criada para avaliação de situações nas quais o material a ser analisado é 

retirado da linha de fabricação, portanto já está carregado de hidrogênio advindo dos processos 

de fabricação. Neste trabalho, o puncionamento ocorreu antes da permeação de hidrogênio, em 

uma situação laboratorial, portanto é permitido que o CP seja puncionado antes da etapa de 

carregamento de hidrogênio. 

De posse dos CPs finais, foi realizado o controle dimensional dos mesmos, sendo 

mensurada a espessura utilizando um micrômetro digital MITUTOYO com faixa nominal de 

25 mm e resolução de 0,001 mm (certificado de calibração no Anexo E). Além disso, foi 

mensurado o valor do diâmetro do furo puncionado, além da distância entre a lateral do furo e 

a lateral do CP, utilizando o projetor de perfil MITUTOYO de resolução 0,001 mm (certificado 

de calibração no Anexo F). Também foi verificado o alinhamento dos furos em que serão 

inseridos os pinos de fixação utilizando o paquímetro digital descrito anteriormente. Os 

mensurandos avaliados são mostrados na Fig. 3.10. 

 

 

Figura 3.10 – Mensurandos avaliados durante o controle dimensional do CP: diâmetro do furo 

puncionado; distância entre a lateral do furo e do CP; espessura do CP; alinhamento dos furos 

de fixação. 

 

A inserção de hidrogênio foi realizada com o mesmo procedimento descrito na 

quantificação de hidrogênio difusível, com a diferença que após a permeação o CP não é levado 

para o equipamento de extração a quente, mas é levado para a realização do revestimento de 

zinco. Por se tratar de ensaios Ex-situ, é necessário reduzir a dessorção de hidrogênio durante 

os ensaios, por isso, revestir o CP eletroquimicamente com zinco em uma solução eletrolítica 
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ácida contendo cloreto de zinco é o mais adequado. Este procedimento foi realizado conforme 

orienta a norma ISO 16573 (ISO, 2015). 

 

 

Figura 3.11 – Carregamento eletroquímico de hidrogênio em CPs BTD-SEP. (A)- CP SEP;  

(B)- Fio de platina; ambos imersos em eletrólito de 0,1M NaOH. 

 

Para o revestimento de zinco foi utilizado novamente o conceito de pilha galvânica, 

sendo que o CP é o cátodo e uma chapa de zinco é o ânodo, e ambos estão submersos no 

eletrólito específico para essa finalidade, que contem principalmente cloreto de zinco. 

Bergmann (2020) define a composição e concentração para a fabricação deste eletrólito, 

mostrada na Tab. 3.5. 

 

Tabela 3.5 – Composição química da solução de galvanização (ISO 16573, 2015). 

Elemento Tipo Quantidade 

ZnCl2 soluto 45 g 

KCl soluto 234 g 

H3BO4 soluto 21,6 g 

Dodecil sulfato de sódio soluto 0,5 g 

H2O (destilado) solvente 700 ml 

pH - 5 a 6 
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Realizada a permeação do hidrogênio, e o subsequente revestimento de zinco os CPs 

foram levados diretamente para a máquina de tração para início do ensaio, evitando evasão do 

hidrogênio. As etapas da preparação do CP podem ser observadas na Fig. 3.12. 

 

 

Figura 3.12 – Etapas de preparação do CP: (A)-Após usinagem por jato d’água; (B)-Lixada até 

600 mesh; (C)-Puncionada; (D)-Permeada de hidrogênio e revestida com zinco. 

 

Os ensaios de tração BTD foram realizados no equipamento de tração INTERMETRIC, 

modelo iM100S, equipado com uma célula de carga com capacidade de força até ± 100 kN 

(certificado de calibração no Anexo G). Esse equipamento originalmente possui garras de 

fixação de CPs cilíndricos rosqueados, mas não existia uma garra específica para CPs advindos 

de chapas. Dessa maneira, foi necessário o projeto e fabricação de dois adaptadores para a 

realização de ensaios BTD-SEP, o primeiro utilizando da estrutura do equipamento, e o segundo 

a própria garra utilizada em ensaios de carga sustentada (SLT), com fixação por pinos 

(Apêndice C e D). Na Figura 3.13 pode ser observado o equipamento utilizado, além da 

configuração original das garras, e a adaptação realizada.   
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Figura 3.13 – Equipamento para tração BTD INTERMETRIC do LTAD. (A)- Equipamento 

completo; (B)-Detalhe da garra original do equipamento; (C) Detalhe da garra adaptada para 

ensaios BTD-SEP. 

 

Os ensaios realizados seguiram as condições impostas na Tab. 3.4, sendo importante 

ressaltar que as velocidades de ensaio correspondem a baixas taxas de deformação, uma vez 

que o CP SEP (SEP, 2011) possui um concentrador de tensão. Desta forma não possui 

comprimento útil, igual os CPs normatizados pela ASTM E8/E8M – 16a (ASTM, 2016), 

tornando a determinação com exatidão adequada da taxa de deformação aplicada ao CP uma 

tarefa de alta complexidade. Valentini et al. (2019) realizaram ensaios BTD-SEP utilizando a 

velocidade de ensaio de 1 μm/s. Os autores concluíram que essa velocidade de ensaio fornece 

tempo suficiente para que o hidrogênio atue sobre o CP. 

 Vale ressaltar que a condição ao ar foi realizada a uma velocidade de ensaio de 1 μm/s, 

para validação do método, mesmo que em uma condição sem hidrogênio, a velocidade do 

ensaio/taxa de deformação não seja um fator influente. Para início dos ensaios, são inseridos os 
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parâmetros de entrada: velocidade de ensaio, espessura e a soma das duas laterais do furo 

central, que constituem a seção resistiva do CP para cálculo da tensão aplicada.  

Os dados obtidos pelo software após a realização dos ensaios BTD-SEP formam a curva 

Tensão x Deslocamento do ensaio. Utilizando os conceitos de ensaios de tração é possível 

determinar o limite de resistência a tração, limite de ruptura e deslocamento. Vale destacar que 

por não ser possível a determinação de comprimento útil do CP, não é possível também 

determinar a deformação do CP, uma vez que ele relaciona o deslocamento do fuso da máquina 

com o comprimento útil original. Desta forma, neste trabalho será considerado como parâmetro 

o deslocamento do fuso do equipamento, sendo uma variável comparativa, sem valor real na 

literatura, mas que permite observar a redução da ductilidade dos CPs. 

A determinação do limite de ruptura também não é muito abordada na literatura 

convencional, mas para os ensaios BTD-SEP sua determinação é válida, uma vez que representa 

a deformação plástica antes da ruptura do CP, após atingir o limite de resistência a tração. 

Para a avaliação da FH foi utilizado a variação das propriedades mecânicas do material 

na condição com hidrogênio em relação a condição sem a presença de hidrogênio. A Equação 

(3.1) foi utilizada para calcular o índice de fragilização por hidrogênio (IFH).  

 

IFH= 
Resultado sem hidrogênio − Resultado com hidrogênio

Resultado sem hidrogênio
 (3.1) 

 

Todos os resultados obtidos foram avaliados utilizando o software Statistica 7.1, em que 

foi efetuada a avaliação da análise de variância (ANOVA) para os fatores investigados neste 

trabalho.  
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CAPÍTULO IV 

 

 

 

RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

 

 

 Neste capítulo são apresentados e discutidos os resultados obtidos. Para um melhor 

entendimento estes foram divididos em dois tópicos: quantificação do hidrogênio difusível e 

resultados BTD-SEP. 

 

 

4.1. Quantificação do hidrogênio difusível 

 

 Os resultados obtidos nos ensaios de extração a quente, para a quantificação do 

hidrogênio difusível, estão representados nas Figs. 4.1, 4.2, e 4.3; sendo que cada figura 

representa uma condição de permeação de hidrogênio. A partir dessas curvas foi possível obter 

o fluxo médio de hidrogênio entre todos os resultados, que tem o intuito de simular o 

comportamento da curva para a condição imposta. A comparação entre as curvas médias das 

diferentes condições avaliadas pode ser observada na Fig. 4.4, em que mostra claramente que a 

condição utilizando ácido sulfúrico inseriu a maior quantidade de hidrogênio. 
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Figura 4.1 – Resultado de medição da taxa de dessorção de hidrogênio detectada pelo sensor 

TCD para a determinação da concentração de hidrogênio no aço D-HSS após carregamento 

eletrolítico em solução de 0,1M de NaOH aplicando um controle de corrente de 10 mA/cm2. 

 

 

Figura 4.2 – Resultado de medição da taxa de dessorção de hidrogênio detectada pelo sensor 

TCD para a determinação da concentração de hidrogênio no aço D-HSS após carregamento 

eletrolítico em solução de 0,1M de NaOH + 1g/L de Tiocianato de Amônia aplicando um 

controle de corrente de 10 mA/cm2. 



44 
 
 

 

Figura 4.3 – Resultado de medição da taxa de dessorção de hidrogênio detectada pelo sensor 

TCD para a determinação da concentração de hidrogênio no aço D-HSS após carregamento 

eletrolítico em solução de 0,5M de H2SO4 + 1g/L de Tioureia aplicando um controle de corrente 

de 1 mA/cm2. 

 

 

Figura 4.4 – Representação das curvas médias obtidas durante o ensaio de extração a quente 

para as três condições de carregamento de hidrogênio analisadas. 
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 É possível observar que em todas as condições, as curvas apresentam dois picos de 

dessorção de hidrogênio, o que pode ser explicado pelo aumento gradual da temperatura da 

amostra, uma vez que ela está com temperatura ambiente e é inserida em um forno de 850 ºC. 

Conforme a temperatura aumenta, diferentes armadilhas de hidrogênio são afetadas pela 

temperatura, liberando seu conteúdo. Além disso, é possível observar que os resultados obtidos 

analisando a condição de NaOH com tiocianato possui um padrão muito bem estabelecido, que 

abrange todos os ensaios realizados. Por sua vez, os resultados utilizando NaOH sem 

envenenador e H2SO4 apresentam uma maior aleatoriedade no sinal da curva.  

 Na Tabela 4.1 são mostrados os valores de hidrogênio difusível obtidos por condição, 

juntamente da média e seu respectivo desvio-padrão para nível de confiança de 95 %. A partir 

da Tab. 3.1 é possível concluir que a apesar de todo o procedimento de ensaio ter sido 

respeitado, a inserção de hidrogênio pode ser considerada uma fonte de incerteza, uma vez que 

o desvio padrão assumiu valores de cerca de 30 % da concentração de hidrogênio da amostra, 

na condição de NaOH sem envenenador. Entretanto, o aumento da quantidade de hidrogênio 

contribuiu para a redução da relação entre o desvio padrão e a média, chegando até a 4,5 % na 

condição utilizando ácido. Bergmann et al. (2018) também obtiveram valores expressivos de 

dispersão em suas análises de quantificação de hidrogênio difusível, comprovando a hipótese 

de que é um procedimento que depende de muitas condições serem atendidas para apresentar 

uma boa repetibilidade. 

  

Tabela 4.1 – Resultados dos ensaios de quantificação de hidrogênio difusível. Valores médios 

e seus respectivos desvios padrão (s). 

Hidrogênio difusível por condição (ppm) 

Amostra 0,1M NaOH 
0,1M NaOH + 1g/L 

Tiocianato de amônia 

0,5M H2S04 + 1g/L 

Tioureia 

1 0,50 0,69 4,08 

2 0,37 0,52 3,76 

3 0,28 0,57 3,75 

4 0,26 0,69 4,04 

Média 0,35 0,62 3,91 

s 0,11 0,09 0,18 
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A Figura 4.5 mostra os valores médios de hidrogênio difusível para o aço D-HSS. O 

desvio padrão associado (nível de confiança de 95 %) é mostrado como sendo barras de erros. 

 

 

Figura 4.5 – Valores médios e desvios padrão para nível de confiança de 95 % resultantes da 

medição do hidrogênio difusível no aço D-HSS. 

 

 A condição de carregamento utilizando ácido evidentemente inseriu uma maior 

quantidade de hidrogênio difusível no material, ao ser comparado com as condições utilizando 

NaOH. Vale destacar que a condição utilizando ácido resulta em uma concentração de 

hidrogênio muito elevada, impossível de ser atingida por processos de fabricação da indústria 

automobilística, servindo para uma visualização do efeito da FH em níveis críticos e ajudando 

estatisticamente na avaliação das condições intermediárias. 

  Ademais, foi comprovado o efeito da utilização de envenenadores para obtenção de 

maiores quantidades de hidrogênio difusível inserido no material, sendo que para a condição de 

NaOH, a utilização de 1g/L de Tiocianato resultou no aumento de 77,14 % (0,27 ppm) em 

relação ao NaOH sem envenenador. A mesma análise não pode ser realizada para o ácido, uma 

vez que foi considerada apenas uma concentração de envenenador. 

  Contudo, outros autores (BERGMANN, 2020; VALENTINI et al., 2019) estudaram 

diferentes tipos de eletrólito e também obtiveram a relação entre o aumento da concentração de 

envenenador e o aumento do hidrogênio difusível inserido no material, estes resultados estão 

em conformidade com os apresentados por Rudomilova et al., (2018). Além disso, a utilização 

de dois envenenadores diferentes, Tiocianato de Amônia e Tioureia, também pode apresentar 

diferentes condições de inserção de hidrogênio, mas que não foram avaliadas neste trabalho. 
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4.2. Resultados BTD-SEP 

 

 O controle dimensional dos 28 CPs BTD-SEP demonstrou que os CPs possuíam uma 

elevada uniformidade, sendo relevante destacar os valores médios e o desvio padrão associado 

para nível de confiança de 95 % dos seguintes mensurandos: espessura (1,697 ± 0,016 mm); 

diâmetro do furo central puncionado (20,209 ± 0,022 mm); e largura útil do CP (10,053 ± 

0,087 mm). Estes valores resultaram em uma seção resistiva do CP na região do entalhe de 

17,054 ± 0,197 mm2. Além disso, os alinhamentos horizontal e vertical dos furos de fixação 

apresentaram uma elevada repetibilidade com desvio padrão da ordem de 0,6 % em relação ao 

valor médio. Portanto, não devem ser considerados possíveis desalinhamentos na fixação do 

CP como fonte de incerteza nos valores dos resultados do ensaio. 

 Os resultados dos ensaios na condição ao ar, que foram utilizados como base para a 

análise das outras condições estão representados na Tab. 4.2. É possível observar que o valor 

do limite de resistência à tração tem uma diferença significativa em relação ao obtido no ensaio 

de tração convencional, em que o valor médio desta propriedade foi de 1198,7 MPa no ensaio 

convencional para 1165,1 MPa utilizando CP puncionado e ensaio BTD. Este fato pode estar 

relacionado a que o processo de corte por estampagem produz micro defeitos e micro vazios, 

que deterioram as propriedades mecânicas do aço, efeito já enunciado nos trabalhos realizados 

por Scharf et al. (2016) e Drexler et al. (2021). 

 

Tabela 4.2 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição ao Ar e os valores médios e seus 

respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição ao Ar e 1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de ruptura 

(MPa) 

Deslocamento 

(mm) 

1 1198,6 1130,4 1,546 

2 1145,2 1101,0 1,341 

3 1175,4 1083,2 1,695 

4 1141,4 1022,8 1,353 

Média 1165,1 1084,4 1,484 

s 27,0 45,4 0,169 
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Figura 4.6 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios ao AR BTD-SEP 

utilizando velocidade de ensaio de 1 μm/s. 

 

 Vale ressaltar que não é possível obter o valor de limite de escoamento nesta 

configuração, porque o CP utilizado não possui comprimento útil para realização do cálculo da 

deformação em %, e dessa forma apenas valores de Limite de Resistência a Tração (LRT) e 

Limite de Ruptura (LR) são propriedades mecânicas do material passíveis de análise. Apesar 

de não poder calcular a deformação do CP, foi possível coletar os valores de deslocamento 

realizado pela máquina de tração, e assim, efetuar a comparação entre os valores encontrados 

em cada ensaio, sendo uma propriedade de efeito comparativo para cálculo de IFH, mas que 

não possui real valor fora do escopo deste trabalho. 

 Os valores dos parâmetros avaliados e curvas Tensão x Deslocamento para cada 

condição analisada está mostrada no Apêndice E. As imagens dos corpos de prova ensaiados 

estão na Fig. 4.7, em função das condições analisadas.  
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AR 

1 μm/s 

 

0,1M   

NaOH 

(0,35 ppm) 

1 μm/s 0,1 μm/s 

 
 

0,1M 

NaOH + 

1g/L 

Tiocianato 

(0,62 ppm) 

1 μm/s 0,1 μm/s 

  

0,5M 

H2SO4 + 

1g/L 

Tioureia 

(3,91 ppm) 

1 μm/s 0,1 μm/s 

  

Figura 4.7 – Imagens dos CPs após a realização dos ensaios BTD-SEP. 
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Observa-se que o ensaio BTD-SEP realizado ao ar, produziu deformações visíveis nos 

CPs, em que se destaca o empescoçamento na região da fratura, o que não ocorreu nas condições 

carregadas com hidrogênio difusível, com exceção de alguns CPs da condição 0,1M NaOH        

1 μm/s. Além disso, é notório que o aumento da concentração de hidrogênio está relacionado 

com o comportamento da fratura apresentar visualmente mais aspectos frágeis, em que a trinca 

se propaga horizontalmente, na menor seção possível do CP, como pode-se observar nas 

condições de H2SO4, contrapondo ao fato de que nas condições de NaOH algumas fraturas 

apresentaram inclinação de 45°, característico de falha dúctil. 

Outro fator interessante apresentado na Fig. 4.7 é o aparecimento de trincas visíveis nos 

dois lados do furo puncionado em alguns CPs, e não apenas na região de menor seção, 

evidenciando uma fragilidade geral do CP e possibilidade de ruptura completa em mais de uma 

região. Na Figura 4.8 pode ser observado o CP fraturado logo após o ensaio, antes que este seja 

desmontado e direcionado ao armazenamento na câmara de vácuo. 

  

 

Figura 4.8 – Imagem de um CP fraturado logo após a execução do ensaio BTD-SEP. Condição 

ensaiada: 0,1M NaOH + 1g/L Tiocianato com velocidade de 1 μm/s. 

 

Nesta imagem pode ser observado o tipo da fratura, sendo que todas as trincas se 

originaram do lado interno do furo puncionado, e a ruptura ocorreu sempre no lado com menor 

largura entre o furo e a lateral do CP. Isso comprova o efeito do puncionamento e da criação do 
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concentrador de tensão decorrente do processo, produz um efeito consistente para originar a 

fratura sempre na mesma região do CP.  

Uma das vantagens do ensaio BTD é a possibilidade de observar o crescimento da trinca 

e sua progressão até a ruptura, devido à baixa velocidade de ensaio. Na Figura 4.9 são mostradas 

fotografias obtidas durante o ensaio BTD-SEP de um CP carregado de hidrogênio utilizando 

0,1M NaOH utilizando a velocidade de ensaio de 0,1 μm/s. Esta figura mostra o aparecimento 

e crescimento de trincas no CP até que o mesmo venha a romper. Todo esse processo, entre o 

aparecimento da trinca e a ruptura do CP ocorreu em um período de tempo de 20 minutos, em 

que o ensaio completo durou cerca de 2 horas e 20 minutos. 

 Para efeito comparativo, as fotografias do ensaio BTD-SEP, utilizando a mesma 

condição de hidrogênio, mas velocidade de ensaio de 1 μm/s, são mostradas na Fig. 4.10 sendo 

que, a aplicação de uma velocidade de ensaio maior resultou em uma ruptura repentina. O 

tempo entre o aparecimento da trinca e a ruptura completa do CP foi de cerca de 2 segundos, 

em que o ensaio completo para esta condição durou cerca de 20 minutos. 

 

 

Figura 4.9 – Sequência de fotografias durante o ensaio BTD-SEP utilizando velocidade de 

0,1 μm/s que mostram o aparecimento e crescimento da trinca até a ruptura completa. 
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Figura 4.10 – Sequência de fotografias durante o ensaio BTD-SEP utilizando velocidade de 

1 μm/s que mostram o CP antes e após a ruptura completa. 

 

As curvas Tensão x Deslocamento de todos os ensaios BTD-SEP são mostrados na     

Fig. 4.11, em que as condições que utilizam a velocidade de 1 μm/s são representadas com 

linhas contínuas, e as que utilizam velocidade de 0,1 μm/s são representadas com linhas 

tracejadas. Além disso, as cores representam o método de carregamento aplicado no CP, sendo 

que a condição que insere menor quantidade de hidrogênio (0,35 ppm) é caracterizada pela cor 

verde, a intermediária (0,62 ppm) pela cor azul e a condição mais crítica em relação a inserção 

de hidrogênio pela cor vermelha (3,91 ppm). 

 

 
Figura 4.11 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados de todos os ensaios BTD-SEP 

realizados. 
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 A partir da Figura 4.11 é possível observar claramente o efeito do hidrogênio e a 

deterioração das propriedades mecânicas, em que o aumento da quantidade de hidrogênio 

difusível inserido resulta na redução da curva resultante, e desta forma, na redução dos valores 

das propriedades mecânicas avaliadas. Ademais, evidencia-se a relação da influência da 

velocidade de ensaio aplicada, em que todas as curvas utilizando a velocidade de 0,1 μm/s para 

uma mesma condição de permeação de hidrogênio, resultaram em menores valores de 

propriedades mecânicas, interação essa já observada e discutida nos trabalhos de Momotani et 

al. (2017) e Depover et al. (2015).  

 Na Figura 4.12 são mostradas as médias dos valores de limite de resistência a tração 

(LRT) para cada condição analisada juntamente do desvio padrão para nível de confiança de  

95 %. É possível observar que todos as condições de carregamento de hidrogênio analisadas 

influenciaram para a deterioração desta propriedade mecânica, até para a condição de menor 

hidrogênio difusível (0,35 ppm). Além disso, a velocidade de ensaio foi um fator extremamente 

influente nos resultados obtidos, em que todos os ensaios com velocidade de 0,1 μm/s 

apresentaram menor limite de resistência a tração, ao ser comparado com o seu semelhante a   

1 μm/s. 

 

 
Figura 4.12 – Valores médios e desvio padrão para nível de confiança de 95 % para os valores 

de limite de resistência a tração advindos dos ensaios BTD-SEP. 

  

Vale destacar ainda, que os maiores valores de desvios padrão foram obtidos nas 

condições de 0,1 μm/s com ambos os carregamentos de NaOH, o que pode estar atrelado à 
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incerteza da inserção de hidrogênio nestas condições, ou até mesmo à alguma caraterística do 

próprio CP, podendo citar a presença de inclusões na região da fratura, por exemplo. Em 

contrapartida, as condições que utilizaram H2SO4 apresentaram as menores barras de erros e, 

portanto, a maior repetibilidade, podendo ser interpretada como uma condição mais homogênea 

no âmbito da inserção de hidrogênio, em que nos ensaios de extração a quente já apresentavam 

essa característica, além de ser uma condição de altíssima concentração de hidrogênio, que não 

é atingida por processos convencionais de fabricação. 

 O aço de alta resistência em questão é laminado a frio originalmente possui um limite 

de resistência a tração de 1200 MPa, e ao ser submetido a condição mais crítica exibiu uma 

redução importante do valor numérico desta propriedade mecânica, atingindo 259,2 MPa, que 

de acordo com Callister (2000), é praticamente o mesmo obtido ao ensaiar latão (70Cu-30Zn) 

no estado recozido. Dessa forma, um material que possui alta tecnologia para fabricação, além 

de um longo processo de fabricação, nessa condição de hidrogênio pode ser comparado com 

um material comum, que não possui um alto de limite de resistência atração.  

Na Figura 4.13 são apresentados os valores médios e desvio padrão para nível de 

confiança de 95 % para os valores de limite de ruptura (LR) para cada condição analisada. É 

possível observar que os resultados foram muito semelhantes aos obtidos para a propriedade de 

LRT, em que a maior quantidade de hidrogênio difusível e a menor velocidade de ensaio 

resultaram em valores progressivamente menores de LR.  

 

 
Figura 4.13 – Valores médios e desvio padrão para nível de confiança de 95 % para os valores 

de limite de ruptura advindos dos ensaios BTD-SEP. 
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Além disso, vale destacar que as barras de erros associadas a essa propriedade foram 

maiores que as encontradas para o LRT. Isso pode estar relacionado ao fato de alguns CPs 

romperem instantaneamente após alcançar o LRT, e outros ainda conseguiram deformar um 

pouco após isso, mas que não existe um motivo aparente para determinar tal fenômeno. 

Em adição as propriedades mecânicas LRT e LR, foi avaliado o comportamento do 

deslocamento para as diferentes condições avaliadas, sendo representado pela Fig. 4.14. De 

maneira semelhante às encontradas para LRT e LR, a velocidade de ensaio e hidrogênio 

difusível foram bem influentes para os resultados obtidos. 

 Para essa propriedade, evidencia-se que o maior intervalo de confiança obtido foi na 

condição ao ar, diferentemente das outras propriedades já analisadas, o que pode evidenciar um 

processo de variabilidade devido a presença de inclusões ou micro defeitos devido ao 

puncionamento que não permitiram o alongamento total em algumas situações e levou ao 

rompimento antecipado. 

 

 

Figura 4.14 – Valores médios e desvio padrão para nível de confiança de 95 % para os valores 

de deslocamento advindos dos ensaios BTD-SEP. 

 

Vale destacar que não foi possível analisar os CPs no MEV, por conta de problemas 

técnicos com o equipamento do laboratório, portanto, é impossível determinar com garantia a 
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suposição de possíveis inclusões nos CPs. Além disso, a falta das imagens de MEV, não permite 

determinar o tipo de fratura para cada condição, se é frágil ou dúctil, sendo uma perda muito 

grande para melhores explicações sobre os possíveis fenômenos que ocorreram durante os 

ensaios, bem como justificar a expressiva dispersão observada. 

De posse dos valores dos parâmetros LRT, LR e deslocamento para cada condição foi 

realizado o cálculo do Índice de Fragilização por Hidrogênio (IFH) para cada parâmetro e cada 

condição avaliada. Na Figura 4.15 são mostrados os valores em % dos IFH encontrados. Como 

esperado, o aumento da quantidade de hidrogênio difusível resultou em um crescimento do IFH, 

além de que a velocidade de ensaio de 0,1 μm/s fornece valores maiores de IFH do que a 

velocidade de 1 μm/s. 

 

 

Figura 4.15 – Valores médios e desvio padrão para nível de confiança de 95 % para os valores 

de IFH do LRT, LR e Deslocamento advindos dos ensaios BTD-SEP. 

 

Um fator interessante a ser destacado é que para todas as condições avaliadas, o IFH 

maior sempre foi o relacionado ao deslocamento. Isso sugere que a inserção de hidrogênio 

influencia diretamente na capacidade de deformação elástica e plástica do material. Além disso, 

vale destacar que a barra de erros para os IFH do LR para a maioria das condições foi muito 
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expressiva, uma vez que o cálculo do IFH envolve a relação entre o resultado ao ar e o resultado 

com hidrogênio. Vale ressaltar que estes resultados, apresentaram grande dispersão para 

algumas condições, tornando a incerteza para esses valores, muito significativa. 

Além disso, a Fig. 4.15 mostra o quanto o material teve sua propriedade mecânica 

deteriorada devido ao hidrogênio, em que situações de pouca inserção de hidrogênio e 

velocidade de 1 μm/s apresentaram apenas de 6,0 a 24,6 %, e modificando a velocidade             

0,1 μm/s obteve de 31,7 a 47,0 %, mostrando um elevado crescimento da IFH apenas pela 

mudança da velocidade de ensaio. Analisando a condição mais crítica, o material chegou a 

apresentar um IFH de até 86,2 % para o deslocamento. O deslocamento nesse caso foi de apenas 

13,8 % do deslocamento encontrado no ensaio ao ar, justificando a expressiva deterioração das 

propriedades mecânicas nesta condição. 

 Para validação e verificação da influência dos parâmetros velocidade de ensaio e 

concentração de hidrogênio difusível na FH para ensaios BTD-SEP foram realizados duas 

ANOVAs. A primeira do tipo fatorial foi realizada com dados provenientes dos CPs com 

hidrogênio, e a segunda feita do tipo efeitos principais com dados dos ensaios ao ar e com 

hidrogênio. A primeira teve como intuito levantar a influência dos dois parâmetros e sua 

interação, e seus resultados são mostrados nas Tabs. 4.3 a 4.5. Por sua vez, a segunda teve como 

objetivo comprovar os efeitos principais abrangendo os resultados ao ar também. Os resultados 

decorrentes desta última são mostrados nas Tabs. 4.6 a 4.8. 

 

Tabela 4.3 – Resultados da ANOVA fatorial para o Limite de Resistência (LRT) dos ensaios 

BTD-SEP analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração 

de hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

LRT 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
492647 1 492647 113,889 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
1472270 2 736135 170,178 0,000000 

VE*HD 34955 2 17478 4,040 0,035527 

Erro 77862 18 4326     
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Tabela 4.4 – Resultados da ANOVA fatorial para o Limite de Ruptura (LR) dos ensaios       

BTD-SEP analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração 

de hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

LR 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
544703 1 544703 103,813 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
1054938 2 527469 100,528 0,000000 

VE*HD 24101 2 12051 2,297 0,129307 

Erro 94445 18 5247     

 

Tabela 4.5 – Resultados da ANOVA fatorial para o Deslocamento dos ensaios BTD-SEP 

analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração de 

hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

Deslocamento 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
0,53287 1 0,53287 102,998 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
1,80913 2 0,90456 174,841 0,000000 

VE*HD 0,03658 2 0,01829 3,536 0,050682 

Erro 0,09313 18 0,00517     

 

A partir dos resultados da ANOVA, pode-se concluir com uma confiabilidade de 95 % 

que os parâmetros velocidade de ensaio e hidrogênio difusível afetaram de forma 

estatisticamente significativa todos os parâmetros avaliados neste trabalho por meio dos ensaios 

BTD-SEP. Adicionalmente, a interação entre ambos os parâmetros só foi influente para o limite 

de resistência a tração, mas vale ressaltar que para a condição avaliando quase atingiu o critério 

de 95 %, atingindo o fator de 94,94 % de chance da interação ser estatisticamente significante. 

Vale destacar também que não foi realizado a ANOVA dos índices de fragilização por 

hidrogênio, uma vez que estes dependem diretamente das propriedades mecânicas que já foram 

avaliadas na ANOVA, portanto, sua análise não resultaria em informações significativas. Para 

um melhor entendimento a Fig. 4.16 mostra os gráficos do efeito da velocidade de ensaio e 
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hidrogênio difusível para cada parâmetro avaliado, considerando intervalo de confiança de       

95 %. 

 

 

 
Figura 4.16 – Curva de efeitos avaliando a influência da velocidade de ensaio e hidrogênio 

difusível para os parâmetros (A) LRT; (B) LR; (C) Deslocamento. 

 

A Figura 4.17 mostra os gráficos de probabilidade normal dos resíduos para todos os 

parâmetros avaliados (A) LRT; (B) LR; (C) Deslocamento para a ANOVA fatorial realizada. 
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Figura 4.17 – Curva normal de probabilidade dos resíduos da diferença dos resultados (A) LRT; 

(B) LR; (C) Deslocamento; avaliando a influência da velocidade de ensaio e hidrogênio 

difusível usando uma ANOVA fatorial. 

 

 Da Figura 4.17 se conclui que os resíduos têm distribuição próxima da normal para os 

três parâmetros avaliados.  

 Os resultados da ANOVA avaliando os efeitos principais de todos os ensaios realizados, 

obtiveram os resultados dispostos nas Tabs. 4.6 a 4.8. Além disso, as curvas normais de 

probabilidade de resíduos associados aos resultados são mostradas na Fig. 4.18. 

 

Tabela 4.6 – Resultados da ANOVA de efeitos principais para o LRT dos ensaios BTD-SEP 

analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração de 

hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

LRT 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
492647 1 492647 98,526 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
1780324 3 593441 118,685 0,000000 

Erro 115004 23 5000     
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Tabela 4.7 – Resultados da ANOVA de efeitos principais para o LR dos ensaios BTD-SEP 

analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração de 

hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

LR 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
544703 1 544703 100,443 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
1324319 3 441440 81,401 0,000000 

Erro 124730 23 5423     

 

Tabela 4.8 – Resultados da ANOVA de efeitos principais para o Deslocamento dos ensaios 

BTD-SEP analisando a relação dos parâmetros: velocidade de ensaio (μm/s*0,1) e concentração 

de hidrogênio difusível (ppm*0,01). 

Deslocamento 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

Quadrática 
 F p 

Velocidade de ensaio 

(VE) (μm/s*0,1) 
0,53287 1 0,53287 56,840 0,000000 

Hidrogênio difusível 

(HD) (ppm*0,01) 
3,12132 3 1,04044 110,982 0,000000 

Erro 0,21562 23 0,00937     
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Figura 4.18 – Curva normal de probabilidade dos resíduos da diferença dos resultados (A) LRT; 

(B) LR; (C) Deslocamento; avaliando a influência da velocidade de ensaio e hidrogênio 

difusível em uma ANOVA de efeitos principais. 

 

 A partir dos resultados da ANOVA de efeitos principais, foi possível obter a 

confirmação que para todos os parâmetros avaliados via ensaios BTD-SEP, a velocidade de 

ensaio e hidrogênio difusível foram influentes. Portanto, foi comprovado que ambas as 

suposições são verdadeiras, em que o aumento da concentração do hidrogênio difusível e a 

redução da velocidade de ensaio, em ensaios BTD, são influentes para uma maior fragilização 

por hidrogênio em aços de alta resistência. 
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CAPÍTULO V 

 

 

 

CONCLUSÕES 

 

 

 Este trabalho investigou a influência da fragilização por hidrogênio no aço de alta 

resistência laminado a frio D-HSS, usando ensaios BTD-SEP com inserção de hidrogênio Ex-

situ, considerando dois parâmetros influentes: concentração de hidrogênio difusível e 

velocidade de ensaio. A seguir são apresentadas as principais conclusões deste trabalho. 

  

• A técnica de permeação de hidrogênio Ex-situ permite discretizar níveis de hidrogênio 

difusível compatíveis que podem ser encontrados em campo, devido aos processos de 

fabricação da indústria automotiva. 

• O processo de preparação de amostra, e preparação do método de permeação de 

hidrogênio deve ser cuidadosamente padronizado, uma vez que este fator influenciou 

nos ensaios de extração a quente, adicionando incerteza no processo. 

• A presença de envenenador no eletrólito permite o aumento do hidrogênio difusível 

inserido no material em 77,14 % (0,27 ppm) nas condições usando NaOH.  

• A permeação de hidrogênio utilizando H2SO4 (3,91 ppm) apresentou uma inserção de 

hidrogênio superior do que as condições que utilizaram NaOH (0,35 e 0,62 ppm), além 

de resultar em melhor repetibilidade nos resultados dos ensaios de extração a quente. 

• As propriedades do CP SEP1970 (SEP, 2011) no ensaio BTD-SEP na condição ao ar 

apresentaram grande dispersão de resultados, além de divergir do comportamento e 

propriedades obtidas no ensaio de tração convencional. Esse fato pode ser explicado 

pelos micros defeitos inseridos durante o processo de criação do furo central, que utiliza 

a técnica de corte por estampagem. A confirmação dessa interação pode ser 

desenvolvida em trabalhos futuros, com anteparo da microscopia ótica. 



64 
 
 

• O aumento da concentração de hidrogênio difusível nos ensaios BTD-SEP resultou na 

progressiva deterioração das propriedades mecânicas avaliadas (limite de resistência a 

tração, limite de ruptura e deslocamento), e consequentemente aumentando os índices 

de fragilização por hidrogênio obtidos. Dessa forma, a concentração de hidrogênio 

difusível é um parâmetro influente para o aumento do IFH no aço D-HSS. 

• Os resultados obtidos para o mesmo método de carregamento, variando apenas a 

velocidade de ensaio, mostraram que a velocidade de 0,1 μm/s foi significativamente 

mais influente para a deterioração das propriedades mecânicas do que a velocidade de 

1 μm/s. Dessa forma, a velocidade de ensaio é um parâmetro influente para o aumento 

do IFH no aço D-HSS. 

• As ANOVA(s) realizadas confirmaram que a concentração de hidrogênio difusível e a 

velocidade de ensaio são parâmetros estatisticamente significativos nos valores dos 

parâmetros LRT, LR, Deslocamento, IFH LRT, IFH LR e IFH Deslocamento obtidos 

via ensaios BTD-SEP. No entanto, a interação entre os dois parâmetros só foi influente 

para os resultados do limite de resistência a tração e no índice de fragilização por 

hidrogênio desta propriedade mecânica. 

 

Para dar continuidade no estudo da influência da fragilização por hidrogênio nos aços 

de alta resistência são sugeridos os seguintes tópicos para trabalhos futuros: 

 

• Realização de ensaios BTD-SEP em outros aços de alta resistência. 

• Realização de ensaios considerando mais valores de velocidade de ensaio, a fim de obter 

a velocidade de ensaio em que este parâmetro não seja mais influente. 

• Realização do estudo analisando mais métodos de permeação de hidrogênio, a fim de 

determinar o valor de hidrogênio crítico, como o desenvolvido por Gao (2017), 

utilizando também a norma SEP1970 (SEP, 2011). 

• Realização do estudo da influência da condição de corte sobre a FH em aços de alta 

resistência, estudando também a avaliação da quantidade de deformação e geração de 

danos localizados nessas regiões de corte. 
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Apêndice A – Desenho técnico do CP usinado 



71 
 
 

 

 

Apêndice B – Desenho técnico do CP puncionado 
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Apêndice C – Desenho técnico do adaptador BTD-SEP  
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Apêndice D – Desenho técnico da garra do proof ring 
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Tabela E.1 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,1M NaOH e 1 μm/s e os valores 

médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição 0,1M NaOH  1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 1016,6 983,2 1,076 

2 1071,9 984,9 1,114 

3 1072,3 961,2 1,204 

4 1129,1 1111,7 1,082 

Média 1072,5 1010,2 1,119 

s 45,9 68,5 0,059 

 

 

Figura E.1 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,1M NaOH e velocidade de ensaio de 1 μm/s. 

 

 

Apêndice E – Resultados BTD-SEP 
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Tabela E.2 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,1M NaOH e 0,1 μm/s e os valores 

médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição 0,1M NaOH  0,1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 902,0 737,2 0,882 

2 717,5 605,7 0,743 

3 836,0 702,8 0,837 

4 727,6 635,5 0,682 

Média 795,8 670,3 0,786 

s 88,9 60,3 0,091 

 

 

Figura E.2 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,1M NaOH e velocidade de ensaio de 0,1 μm/s. 
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Tabela E.3 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,1M NaOH+ 1g/L Tiocianato e 1 

μm/s e os valores médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição 0,1M NaOH + 1g/L Tiocianato 1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 959,2 820,0 1,026 

2 1036,4 886,8 0,921 

3 1058,8 1013,1 0,980 

4 961,9 846,1 0,887 

Média 1004,1 891,5 0,954 

s 51,1 85,6 0,062 

 

 

Figura E.3 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,1M NaOH + 1g/L Tiocianato e velocidade de ensaio de 

1 μm/s. 
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Tabela E.4 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,1M NaOH+ 1g/L Tiocianato e 

0,1 μm/s e os valores médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 

%. 

Resultados na condição 0,1M NaOH + 1g/L Tiocianato 0,1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 761,9 675,4 0,715 

2 507,6 418,2 0,481 

3 596,8 477,6 0,529 

4 611,7 586,6 0,605 

Média 619,5 539,5 0,583 

s 105,5 114,4 0,102 

 

 

Figura E.4 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,1M NaOH + 1g/L Tiocianato e velocidade de ensaio de 

0,1 μm/s. 
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Tabela E.5 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia e 1 

μm/s e os valores médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia 1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 761,9 675,4 0,715 

2 507,6 418,2 0,481 

3 596,8 477,6 0,529 

4 611,7 586,6 0,605 

Média 619,5 539,5 0,583 

s 105,5 114,4 0,102 

 

 
 

Figura E.5 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia e velocidade de ensaio de 1 

μm/s. 

 

 



79 
 
 

Tabela E.6 – Resultados dos ensaios BTD-SEP na condição 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia e 0,1 

μm/s e os valores médios e seus respectivos desvios padrão com nível de confiança de 95 %. 

Resultados na condição 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia 0,1 μm/s 

CP 

Limite de 

resistência a tração 

(MPa) 

Limite de Ruptura 

(MPa) 
Deslocamento (mm) 

1 253,8 230,2 0,205 

2 239,9 213,1 0,177 

3 242,1 236,4 0,173 

4 300,9 282,2 0,267 

Média 259,2 240,5 0,205 

s 28,5 29,5 0,043 

 

 

Figura E.6 – Curva Tensão x Deslocamento com os resultados dos ensaios BTD-SEP na 

condição de carregamento utilizando 0,5M H2SO4 + 1g/L Tioureia e velocidade de ensaio de 

0,1 μm/s. 
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Anexo A – Certificado de calibração da Instron 
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Anexo B – Certificado de calibração do termo-higrômetro digital 
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Anexo C – Certificado de calibração da balança digital 
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Anexo D – Certificado de calibração do paquímetro digital 
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Anexo E – Certificado de calibração do micrômetro digital 
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Anexo F – Certificado de calibração do projetor de perfil 
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Anexo G – Certificado de calibração da INTERMETRIC 
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